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Resumen 
 
El dióxido de titanio (TiO2) es uno de los materiales más utilizados en los últimos años, en 
diferentes campos como la ingeniería de materiales, el medio ambiente y la electrónica. 
Este material ha llamado la atención de cientos de químicos, físicos, e ingenieros quienes 
han explorado las propiedades de este óxido como semiconductor y catalizador, este se ha 
aplicado en pigmentos, soporte en catálisis, fotoconductores, materiales dieléctricos, 
pinturas, productos del cuidado personal, etc. 
 
El dióxido de titanio es el semiconductor más utilizado en procesos fotocatalíticos y a lo 
largo de los años se han empleado diferentes estrategias orientadas al mejoramiento sus 
propiedades físicoquímicas y de fotoeficiencia, dentro de las estrategias empleadas se 
encuentran diferentes métodos de síntesis y tratamientos de modificación superficial; a 
partir de estos tratamientos es posible modificar el tamaño de cristal, tamaño de partícula, 
área superficial, cantidad de grupos hidroxilo y band-gap. A partir de estas propiedades es 
posible obtener TiO2 con alta eficiencia en la degradación de compuestos orgánicos tóxicos 
y en la eliminación de especies microbianas presentes en diferentes ambientes 
contaminados.  
 
El objetivo principal de esta investigación se centró en el estudio del efecto de los 
parámetros de síntesis sobre las propiedades físicoquímicas de los materiales obtenidos. 
Inicialmente, se evaluó la obtención del dióxido de titanio a través de dos metodologías: 
Hidrotermal y Sol-gel, también se usó como material de referencia el TiO2 comercial; 
adicionalmente, y a fin de mejorar sus propiedades fotocatalíticas, éstos óxidos se 
modificaron con un tratamiento de Fluorización y posterior adición de nanopartículas de 
platino. Con el fin de obtener información de las propiedades físico-químicas  de los 
materiales obtenidos a través de la  modificación de los parámetros de síntesis bajo  estudio 
se realizó una completa caracterización morfológica y estructural usando diferentes 
técnicas como: Difracción de rayos-X (DRX), Adsorción-desorción de N2 (SBET), 
Espectrometría de fluorescencia de rayos-X (FRX), Espectrofotometría UV-Vis de 
reflectancia difusa (UV-Vis DRS), Microscopía Electrónica de transmisión (TEM), 
Espectroscopia fotoelectrónica de rayos-X (XPS) y Espectroscopia infrarroja con 
transformada de Fourier (FT-IR).  
La tesis de Maestría en Química fue desarrollada en el grupo de Catálisis de la Universidad 
Pedagógica y Tecnológica de Colombia (UPTC) y para adelantar algunos de los análisis 
fisicoquímicos involucrados en el trabajo experimental se contó con el apoyo de diferentes 
instituciones como el Instituto para la Investigación e Innovación en Ciencia y Tecnología 
de los Materiales de la UPTC (INCITEMA), Universidad Industrial de Santander (UIS) e 
Instituto de Ciencia de Materiales de Sevilla - España (ICMS). Todo lo anterior derivó en la 
obtención de un trabajo de investigación muy completo y de gran aporte en la temática de 
la Fotocatálisis Heterogénea aplicada al tratamiento de efluentes contaminados derivados 
de la industria de artesanías. El trabajo desarrollado contó con el financiamiento de la 
Universidad Pedagógica y Tecnológica de Colombia y del Fondo Nacional de 
Financiamiento para la Ciencia, la Tecnología y la Innovación, Fondo Francisco José de 
Caldas (COLCIENCIAS), esta institución también financió los estudios de Maestría de la 
autora del presente trabajo. 
 
El documento de Tesis se encuentra presentado en 4 secciones principales, la primera de 
ellas corresponde al componente conceptual y teórico dentro del que se enmarcó el trabajo 
de investigación, una segunda sección incluye la descripción del desarrollo experimental, 
posteriormente se describen los análisis y resultados obtenidos de la caracterización de los 
materiales fotocatalíticos y por último se presentan los resultados de la efectividad de estos 
materiales en el tratamiento de anilinas comerciales y efluentes industriales derivados de la 
industria de artesanías en la población de Nobsa en el departamento de Boyacá. 
 
En general, la caracterización realizada permitió observar que los métodos sol-gel e 
hidrotermal son viables para la obtención de TiO2 activo y efectivo en reacciones de 
descontaminación ambiental; adicionalmente, las modificaciones realizadas al dióxido de 
titanio alteran sus propiedades físicoquímicas y le otorgan nuevas propiedades, lo que le 
permite ser más activo en los procesos de descontaminación ambiental. La modificación 
del TiO2 por fluorización y/o adición de Pt, permite un aumento de la absorción de este 
material en la región visible del espectro electromagnético, también aporta nuevos centros 
activos a la superficie de los materiales, favorece la presencia de una mayor área superficial 
y evitando la sinterización de las partículas de material durante la calcinación y con ello la 
rutilización, lo que lleva a la formación preferencial de la fase Anatasa del TiO2. Respecto 
de la efectividad de los materiales fotocatalíticos sintetizados, se observó en general, que 
en los fotocatalizadores fluorizados se favorece la formación de la fase cristalina Anatasa, 
permitiendo una mayor degradación de las anilinas comerciales y una alta tasa de 
eliminación de microorganismos patógenos presentes en las aguas residuales analizadas. 
Lo anterior representa un aporte importante en la búsqueda de soluciones frente a las 
problemáticas ambientales que enfrenta actualmente el departamento y será una alternativa 
interesante que fomente la investigación aplicada e incentive el vínculo Universidad – 
Gobierno – Empresa - Comunidad.     
 
Cada uno de los resultados obtenidos se discutirán detalladamente a lo largo del presente 
documento. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Abstract 
 
Currently, Titanium dioxide (TiO2) is one of the most used materials in different fields, such 
as: materials engineering, environment and electronics. This material has attracted the 
attention of hundreds of chemists, physicists, and engineers who have explored the 
properties of this oxide as a semiconductor and catalyst, it has been applied in pigments, as 
support in catalysis, photoconductors, dielectric materials, paints, and personal care 
products, among others. 
 
Titanium dioxide is the most commonly used semiconductor in photocatalytic processes and 
different strategies have been employed to improve the physicochemical properties and 
photo efficiency of this oxide; within these strategies are different methods of synthesis and 
surface modification treatments; from these treatments it is possible to modify the crystal 
size, particle size, surface area, amount of hydroxyl groups and band-gap. From these 
properties it is possible to obtain TiO2 with high efficiency in the degradation of toxic organic 
compounds and in the elimination of microbial species present in different contaminated 
environments. 
 
The main objective of this research was focused on the study of the effect of the synthesis 
parameters on the physicochemical properties of the obtained materials. Initially, the 
obtention of TiO2 was evaluated by two methods: Hydrothermal and Sol-gel, commercial 
TiO2 was also used as a reference material. In addition, and in order to improve their 
photocatalytic properties, these oxides were modified by fluorization treatment and 
subsequent addition of platinum nanoparticles. In order to obtain information about the 
physical and chemical properties, a complete characterization of the materials obtained was 
carried out; different techniques were employed to achieve this objetive: X-ray diffraction 
(XRD), N2 adsorption-desorption (SBET), X-ray fluorescence spectrometry (XRF), 
Spectrophotometry UV-Vis diffuse reflectance (UV-Vis DRS), Transmission Electron 
Microscopy (TEM), X-ray photoelectron spectroscopy (XPS) and Fourier Transform Infrared 
Spectroscopy (FT-IR). 
 
The thesis of Master in Chemistry was developed in the Grupo de Catálisis de la Universidad 
Pedagógica y Tecnológica de Colombia and to advance some of the physicochemical 
analysis involved in the experimental work, it was supported by different institutions such as 
the Instituto para la Investigación e Innovación en Ciencia y Tecnología de los Materiales 
(INCITEMA), Universidad Industrial de Santender (UIS), Instituto de Ciencia de Materiales 
de Sevilla (ICMS). All of the above derive in the obtaining of a very complete research work 
and of great contribution in the subject of Heterogeneous Photocatalysis applied in the 
treatment of industrial wastewater. This work was financed by the Universidad Pedagógica 
y Tecnológica de Colombia and Fondo Nacional de Financiamiento para la Ciencia, la 
Tecnología y la Innovación, Fondo Francisco José de Caldas (COLCIENCIAS), this 
institution funded the author's studies of the Master's Degree of the present work. 
 
The thesis document is divided into 4 main sections, the first of which corresponds to the 
conceptual and theoretical component within which the work was framed, a second section 
includes the description of the experimental development, the results and analyzes obtained 
from the characterization of photocatalytic materials and finally the results of the 
effectiveness of these materials in the treatment of commercial anilines and industrial 
effluents derived from the handicraft industry in the town of Nobsa, department of Boyacá. 
 
In general, the characterization made it possible to observe that the modifications made to 
titanium dioxide alter its physicochemical properties and give new properties to this oxide, 
which allows it to be more active in environmental decontamination processes. Regarding 
the effectiveness of the photocatalytic materials synthesized, it was observed that the 
fluorinated catalysts favor the formation of the Anatase crystalline phase, allowing a greater 
degradation of the commercial anilines and a high rate of elimination of pathogenic 
microorganisms present in the wastewater analyzed. It was also observed that the addition 
of Pt in the photocatalytic materials represents for many authors a positive strategy in the 
improvement of the effectiveness; in the present investigation it was possible to determine 
that the homogeneous dispersion of the particles is related to the surface area and the 
Anatase phase; Regarding the effectiveness of the photocatalytic materials synthesized, it 
was generally observed that in the fluorinated photocatalysts the formation of the Anatase 
crystalline phase is favored, allowing a greater degradation of the commercial anilines and 
a high rate of elimination of pathogenic microorganisms present in the wastewater analyzed. 
This represents an important contribution in the search for solutions to the environmental 
problems currently facing the department and will be an interesting alternative that 
encourages applied research and encourages the University - Government - Company - 
Community. 
 Resulting in active materials in the visible region. These results will be discussed in detail 
throughout this document. 
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Capítulo 1 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El TiO2 es un semiconductor ampliamente utilizado en el campo de la fotocatálisis 
heterogénea la efectividad fotocatalítica de este material está relacionada con sus 
propiedades fotoconductoras, sus características texturales y su cristalinidad [1,2]. Los 
parámetros de síntesis permiten modular las propiedades fisicoquímicas del TiO2, sin 
embargo, el papel que juegan algunas de estas propiedades en la actividad fotocatalítica 
del TiO2 sigue siendo desconocido. 
Basados en este interés, en la presente investigación se estudió el efecto de los parámetros 
de síntesis sobre las propiedades físico-quimicas del TiO2, para ello se usaron diferentes 
metodologías de obtención y la modificación superficial. En este estudio se empleó el 
método sol-gel y la síntesis hidrotermal para la obtención de TiO2; de igual forma, se 
realizaron modificaciones por tratamientos de adición de Flúor y Platino, todo ello orientado 
a la optimización de las propiedades físicoquímicas y de fotoeficiencia del TiO2 en el 
tratamiento de efluentes derivados de la industria de tinción de lanas en el departamento 
de Boyacá, los cuales se encuentran contaminados principalmente por la presencia de 
colorantes.  
La industria de artesanías a pequeña y gran escala, es una de las más importantes 
actividades económicas de Boyacá; sin embargo, ésta es una de las industrias con mayor 
consumo de agua, además las aguas residuales que se generan en estas actividades 
contienen un gran número de contaminantes de diferente naturaleza que son producto del 
proceso de tinción de fibras y lanas. Entre los contaminantes presentes se destacan los 
colorantes, cuyo inadecuado manejo puede comprometer negativamente y de manera 
importante las fuentes hídricas de los municipios productores de artesanías en Boyacá, 
generando un potencial daño de los ecosistemas y de la salud humana a largo plazo, esto 
se debe principalmente a que en muchos casos, los residuos de producción se vierten 
directamente a las fuentes de agua o a los desagües, lo que trae consigo una contaminación 
importante de las fuentes hídricas. 
Buscar alternativas de solución frente a esta problemática constituye el punto fundamental 
de la presente investigación, la cual incluye el estudio de la efectividad de fotocatalizadores 
Pt-F-TiO2 optimizados para el tratamiento de efluentes coloreados a escala laboratorio. 
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1.1. Dióxido de Titanio (TiO2) 
 
En la actualidad el TiO2, es uno de los materiales que mayor impacto tiene en el campo de 
la catálisis en general, dado su uso como óxido semiconductor, catalizador o soporte 
catalítico. Su importancia como fotocatalizador se ha incrementado en los últimos años; sin 
embargo, sus aplicaciones en la purificación del agua vía foto electroquímica, se remontan 
a los años 70 [2–4], las investigaciones realizadas posteriormente se han enfocado en su 
uso como material semiconductor en reacciones fotoasistidas debido a sus propiedades 
redox en procesos de eliminación de contaminantes en el agua [5] . 
 
En la naturaleza existen tres formas alotrópicas del TiO2 (Figura 1) las cuales en orden de 
abundancia son Rutilo (tetragonal, grupo espacial P42/mnm), Anatasa (estructura 
tetragonal, grupo espacial I41/AMD) y Brookita (estructura ortorrómbica, grupo espacial 
(Pbca)) [6–9]. El Rutilo y la Anatasa son las formas más usadas en fotocatálisis; el TiO2 en 
su forma Anatasa, presenta la mayor actividad fotocatalítica, debido principalmente a que  
esta forma alotrópica presenta una menor velocidad de recombinación de los pares electrón 
– hueco [6]. Cuanto mejor sea el grado de cristalinidad del material es menor la cantidad de 
defectos que funcionan como centros de captura y recombinación entre electrones y huecos 
fotogenerados. 
        
Figura 1. Estructuras cristalinas del TiO2, tomado de Gitrowski y colaboradores [6]. 
La Anatasa es termodinámicamente menos estable que el Rutilo, pero su formación se ve 
cinéticamente favorecida a temperaturas más bajas (<600ºC), lo que explica su mayor 
superficie activa y la mayor densidad de sitios que pueden estar disponibles para la 
adsorción de sustancias y para los procesos fotocatalíticos [10,11].  
 
ANATASA 
RUTILO BROOKITA 
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1.2. TiO2 en Fotocatálisis Heterogénea. 
 
Actualmente, se ha utilizado el TiO2 en procesos fotocatalíticos enfocados en la remediación 
ambiental, tales como tratamientos antibacteriales y de eliminación de compuestos nocivos 
en aguas contaminadas y de reducción de gases contaminantes en el aire. Muchos son los 
investigadores que se han involucrado activamente en el tema, ello se ve reflejado en el 
gran número de publicaciones que se encuentran disponibles para consulta en la 
actualidad, y cuya evolución anual se puede observar en la Figura 2. 
 
Figura 2. Evolución histórica de las publicaciones sobre fotocatálisis heterogénea desde 1970 
hasta 2018 [Fuente: Base de datos bibliográfica Scopus]. 
Como se ha mencionado en la sección precedente, el TiO2 es el semiconductor más 
estudiado en el área de la fotocatálisis; en general, su actividad fotocatalítica depende de 
varios parámetros en una forma compleja; no solamente de sus propiedades intrínsecas 
tales como la cristalinidad, el área superficial, tamaño de partícula, los sitios activos y/o 
carga superficial; sino también de las interacciones entre la superficie del TiO2 y el sustrato 
de interés. 
La fotocatálisis basada en TiO2, tiene bajo costo y alta eficiencia, al aprovechar la luz solar 
como fuente de energía en la activación de los materiales fotocatalíticos, el TiO2 es un 
material semiconductor de bajo costo, presenta una alta eficiencia, su naturaleza es inerte 
y es químicamente estable. A pesar de sus muchas ventajas, este óxido también presenta 
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un ancho de banda con valores entre 3.0 y 3.2 eV, lo que cae dentro del rango UV-A, esto 
quiere decir que el TiO2 solo absorbe la luz ultravioleta (UV), la cual representa solo 
alrededor del 5% de todo el espectro de la luz solar, además presenta una alta tasa de 
recombinación de las cargas fotogeneradas presentándose estas como desventajas en los 
procesos fotocatalíticos [12]. 
 
El proceso general de la fotocatálisis Heterogénea se desarrolla en las siguientes tres 
etapas: 
Etapa 1. El sólido semiconductor absorbe fotones con energía mayor o igual que el valor 
de su Band-gap dando inicio a la formación de los pares electrón-hueco (e-, h+), lo que se 
deriva del paso de los electrones (e-) de la banda de valencia (BV) a la banda de conducción 
(BC), generando en la banda de valencia cargas positivas o lo que se denominan huecos 
(h+). En el caso del TiO2, la longitud de onda de la radiación tiene que ser mayor o igual a 
387nm para lograr la excitación del fotocatalizador (Ecuación 1).  
TiO2   +   hѵ → TiO2 (e- + h+)                                  Ecuación 1.  
Etapa 2. Estas dos especies fotogeneradas (e- y h+) presentan un tiempo de vida del orden 
de los nanosegundos y pueden migrar a la superficie del semiconductor, donde se pueden 
recombinar o participar en reacciones redox con los absorbatos. Como se muestra en las 
siguientes ecuaciones: 
TiO2(h
+)  + H2Oad  →  TiO2  + •  OH ad +  H
+                      Ecuación 2. 
TiO2(h
+)  + OHad  →  TiO2  + •  OHad                         Ecuación 3. 
Etapa 3. Las reacciones químicas se dan en los sitios activos de la superficie del 
fotocatalizador, en la BC se encuentra el electrón que fue promovido desde la BV, teniendo 
en cuenta que la reacción fotocatalítica se lleva a cabo en ambientes aerobios, este electrón 
lo puede captar el O2 del medio, reduciéndose y generando el radical súper óxido O2-2•. En 
la BV queda el hueco (h+) correspondiente, el cual puede ser llenado por un electrón 
proveniente de la oxidación del agua formándose el radical OH•; tanto el electrón como el 
hueco fotogenerados actúan como sitios activos en la superficie del TiO2, su número 
depende del valor del área superficial del catalizador. Los radicales OH• son especies 
fuertemente oxidantes que llevan a la degradación de los contaminantes orgánicos [13], 
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como se representa a continuación: 
TiO2 (e-) + O2     →    TiO2   +   O2•-                                         Ecuación 4. 
       R + OH •ad    → R •  +H2O                                     Ecuación 5. 
La degradación de los compuestos orgánicos también puede tener lugar a través de la 
oxidación directa por acción de los huecos fotogenerados: 
R + h+ →  R+•  → productos de degradación                  Ecuación 6. 
Cuando el proceso de reducción del oxígeno y de oxidación de los compuestos organicos 
no se compensan adecuadamente debido a limitaciones cinéticas, ocurre una acumulación 
de una de las especies fotogeneradas, causando así un incremento en la posibilidad de 
recombinación de los pares e- / h+. 
Como se ha mencionado anteriormente, el TiO2 es un producto con muchas 
potencialidades; sin embargo, su uso en fotocatálisis heterogénea plantea algunos 
inconvenientes, como la alta tasa de recombinación de los pares electrón – hueco, lo cual 
representa una disminución en la fotoactividad de este óxido [14–17]. La Figura 3 
representa el fenómeno fotocatalítico y la recombinación: 
 
Figura 3. Mecanismo general de fotocatálisis basada en TiO2. Adaptado de Robert y colaboradores 
[5]. 
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1.3. Parámetros que influyen en los procesos fotocatalíticos. 
 
La eficiencia de las reacciones fotocataliticas se ve influenciada por un gran número de 
parámetros entre los que pueden citarse los siguientes:  
 Parámetros físico-químicos de los fotocatalizadores 
El TiO2 en forma de polvo es un fotocatalizador muy empleado usado en gran medida en el 
tratamiento de efluentes acuosos; de este óxido se comercializan diferentes tipos que se 
diferencian principalmente en su modo de preparación y por tanto, en su grado de 
cristalinidad, el tamaño de cristalito, las fases cristalinas presentes y la proporción de cada 
una de ellas (Anatasa o Rutilo) son determinantes en el comportamiento del fotocatalizador 
[18]; por otra parte, las propiedades texturales afectan el contacto catalizador-sustrato. Así, 
se considera que a mayor superficie específica y distribución uniforme de particula se 
genera un aumento de la eficiencia fotocatalítica, pero a pesar del gran número de estudios 
realizados a la fecha [19,20], el efecto de cada una de las propiedades físicas del TiO2 en 
la eliminación de contaminantes todavía no se entiende claramente.  
 Características del sustrato. 
Tanto la naturaleza como la concentración de los contaminantes son determinantes en el 
tratamiento fotocatalítico, el límite de la concentración siempre dependerá de la naturaleza 
de los contaminantes, el proceso fotocatalítico puede describirse siguiendo una cinética tipo 
Langmuir-Hinshelwood, cuando se tienen concentraciones muy bajas la reacción se tienen 
un comportamiento de primer orden y en concentraciones muy elevadas del contaminante 
la reacción pasa a ser de orden cero. Las altas concentraciones perjudican la eficiencia de 
los procesos fotocatalíticos, ya que se puede afirmar que las concentraciones superiores a 
1 g /L satura los sitios activos del fotocatalizador. 
 Flujo de Oxígeno 
Una de las reacciones químicas que tiene lugar en la fotocatálisis es la oxidación, por este 
motivo se requiere de una molécula oxidante como el Oxígeno, este actua como trampa de 
electrones y puede formar radicales • 𝑂2
−. El uso de oxígeno presenta la ventaja de no 
competir con el contaminante en el proceso de adsorción sobre la superficie del TiO2 [21]. 
Al comportarse como aceptor de e-, el Oxígeno disminuye el proceso de recombinación de 
los pares electrón –hueco. 
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 Temperatura 
Las reacciones fotocatalíticas son reacciones activadas con la radiación, no por la 
temperatura; aunque no juega un papel fundamental, se debe tener en cuenta esta variable 
en la etapa de adsorción y desorción de los contaminantes. Algunos estudios reportan que 
a temperaturas muy elevadas o muy bajas, los materiales fotocataliticos pueden disminuir 
su actividad [22].   
 Valores de pH 
Otro parámetro importante en la reacción fotocatalítica es el pH, un aumento del pH tendrá 
un efecto positivo o negativo en el tratamiento fotocatalítico y, en consecuencia, la eficiencia 
en el proceso de mineralización de la solución. Normalmente, la eficiencia del proceso 
fotocatalítico aumenta en medio ácido (3<pH<5). El cambio en el pH de la solución no sólo 
afecta a la actividad fotocatalítica del TiO2 sino también la superficie del catalizador 
quedando iónica, debido al comportamiento anfótero de este semiconductor, permitiendo 
así una mejor adsorción de los sustratos, que dependerá de la electronegatividad de los 
mismos. 
 
1.4. Optimización de los materiales basados en TiO2.  
 
Como se ha mencionado a lo largo del presente documento, el rendimiento del TiO2 como 
material fotocatalítico está fuertemente influenciado por sus propiedades físicas y químicas, 
como: la fase cristalina, el tamaño y la morfología del cristal, el área superficial, las 
propiedades texturales, la concentración de grupos hidroxilo y el ancho de banda [18]. El 
control de las condiciones usadas en los métodos de síntesis del TiO2 permite ajustar las 
propiedades fotocatalíticas de este óxido para las aplicaciones deseadas; así, se ha 
encontrado que las propiedades superficiales del TiO2 se pueden optimizar a través de 
procedimientos como fluorización [23] o sulfatación y/o la adición de metales nobles [5,24–
26]. A partir de estos tratamientos es posible mejorar la fotoeficiencia del TiO2 en la 
degradación de compuestos orgánicos tóxicos. 
1.4.1. Métodos de síntesis de TiO2. 
 
En la actualidad, son numerosos y diversos los métodos de producción de TiO2, la mayor 
parte de ellos buscan lograr características óptimas para implementar este óxido como 
componente importante de muchas aplicaciones prácticas y de productos comerciales 
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[1,10–12]. Para optimizar la actividad fotocatalítica del TiO2 se deben tener en cuenta los 
parámetros relacionados con las reacciones de superficie y con la recombinación de los 
electrones y huecos.  Por lo general, el TiO2 empleado en fotocatálisis puede ser sintetizado 
a través de diferentes métodos como co-precipitación, intercambio iónico, síntesis 
hidrotermal, microemulsión y Sol-gel [27–30]. 
 
En este trabajo se estudiaron dos métodos para la síntesis del TiO2, el sol-gel e hidrotermal, 
con el fin de evidenciar sus ventajas comparativas y las diferencias que se presentan entre 
ellos; a continuación, una descripción de estos métodos.  
 
- Método Sol-gel: El método de sol-gel se descubrió a finales del siglo XIX, pero se 
estudió a fondo hacia los años 30 [31]; alrededor de los años 70, se sintetizaron geles de 
sales inorgánicas que fueron transformados en vidrios sin necesidad de altas temperaturas, 
ni de fusión; con ello se conseguía un óxido inorgánico con las propiedades deseadas de 
dureza, transparencia óptica, estabilidad química, porosidad y buena resistencia térmica a 
baja temperatura [31]. 
 
Esta ruta de síntesis se basa en la hidrólisis de alcóxidos de titanio a baja temperatura, 
frecuentemente se usan Tetraisopropoxido o Tetrabutoxido de titanio; la hidrólisis inicial del 
alcóxido es seguida por una condensación en forma de productos de alto peso molecular 
que a su vez vuelven a reaccionar con las moléculas de agua presentes para dar TiO2 
hidratado. Las reacciones que tienen lugar en este tipo de síntesis son:  
 
 Hidrólisis: La hidrólisis inicial del alcóxido es seguida por una condensación en forma 
de productos de alto peso molecular, Ecuación 7. 
𝑇𝑖(𝑂𝑅)4 + 𝐻2𝑂 →  𝐻2𝑂: 𝑇𝑖(𝑂𝑅)3𝑂𝐻 + 𝑅𝑂𝐻                  Ecuación 7 
 Condensación: a la hidrólisis le sigue un proceso de policondensación, que conduce 
a la eliminación de moléculas de agua o alcohol (Ecuación 8), mediante procesos de olación 
(formación de puentes OH) u oxolación (formación de puentes de oxígeno). 
𝑇𝑖(𝑂𝑅)3𝑂𝐻 + 𝑇𝑖(𝑂𝑅)4 →  (𝑅𝑂)3𝑇𝑖𝑂𝑇𝑖(𝑂𝑅)3 + 𝑅𝑂𝐻             Ecuación 8 
Posteriormente, continua la hidrólisis de los hexalcoholes con las moléculas de agua 
presentes, hasta que se obtiene el TiO2 hidratado: 
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2(𝑅𝑂)3𝑇𝑖𝑂𝑇𝑖(𝑂𝑅)3 + 𝐻2𝑂 →  𝑅𝑂(−𝑇𝑖(𝑂𝑅)2 −) + 2𝑅𝑂𝐻         Ecuación 9 
𝑅𝑂(−𝑇𝑖(𝑂𝑅)2𝑂 −)𝑅 →  𝐻𝑂(−𝑇𝑖(𝑂𝐻)2𝑂 −)𝐻           Ecuación 10 
𝑜: 𝑇𝑖𝑂2(𝐻2𝑂) +  𝑅𝑂𝐻                               Ecuación 11 
En forma resumida: 
𝑇𝑖(𝑂𝑅)4 + 2𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖𝑂2 + 4𝑅𝑂𝐻                      Ecuación 12 
 
 Gelificación: Las reacciones de condensación siguen produciéndose y el precursor 
evoluciona con el tiempo hasta convertirse en un gel. 
 
 Envejecimiento y digestión: La formación de enlaces no se detiene en el punto de 
gelificación y si el gel se mantiene en digestión continúan produciéndose reacciones de 
policondensación. 
 
 Secado: En esta etapa, se elimina gran parte del líquido que se encuentra en la 
estructura porosa del gel.  
 
El procedimiento general de síntesis se lleva a cabo por adición controlada de agua 
destilada sobre el alcóxido puro o diluido y bajo agitación vigorosa. Las partículas formadas 
pueden tener tamaños que oscilan entre 4 y 40 nm, lo cual depende de la concentración 
inicial del alcóxido y como resultado final se obtienen polvos de TiO2 amorfo [15].  
 
 Calcinación: el tratamiento térmico (400 - 600 ºC) constituye la fase final de la 
síntesis por sol-gel, la cual permite la remoción de los compuestos orgánicos remanentes y 
la cristalización del TiO2. 
 
Para aumentar la actividad del TiO2 se han empleado diferentes métodos y modificaciones, 
a continuación, se hace alusión a algunos de los principales trabajos de investigación 
reportados en esta área de estudio y que se encuentran relacionados especialmente con la 
síntesis del TiO2, de ahí la importancia de considerar los siguientes trabajos. 
 
Hu y colaboradores [32] reportaron la síntesis de películas de TiO2 por el método sol-gel-
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PEG (Polietilenglicol) y su posterior fluorización; estos autores modificaron la concentración 
de NaF en las síntesis del fotocatalizador, estudiaron los efectos físicos de la fluorización 
sobre la superficie del TiO2 y finalmente analizaron la actividad fotocatalítica de los 
materiales obtenidos en la degradación del colorante Rodamina B. Se encontró que la 
fluorización de la superficie del TiO2 aumenta la absorción del sustrato sobre el TiO2 y que 
el material fluorizado presenta una mayor actividad en la degradación de la rodamina B 
comparado con el TiO2 sin fluorizar. 
 
Srinivasan  y colaboradores [24] sintetizaron el TiO2 por el método sol-gel y lo sometieron 
a un proceso de sulfatación para estabilizar la fase Anatasa en la calcinación a 600 °C, 
luego de esto se soportó Fe3+/Zn2+ sobre la superficie del TiO2, para mejorar su actividad 
en la región Visible del espectro; la caracterización por DRX, demostró que la sulfatación 
del TiO2 antes de la calcinación es la responsable de la obtención de la estructura Anatasa 
con tamaño entre 9,8 y 14,8 nm, las modificaciones realizadas al TiO2 aumentaron la 
actividad de este material bajo radiación Visible en un 35 %. 
 
- Método de hidrotermal: Como se ha mencionado anteriormente, el tamaño de 
cristal es un parámetro importante en las propiedades fotocataliticas del TiO2. Así mismo, 
la forma de las partículas también presenta relevancia, es decir, la exposición de las caras 
cristalinas tiene efecto en la eficiencia de los procesos fotocatalíticos, todo ello puede 
modularse a través del proceso de síntesis hidrotermal, la cual se refiere a reacciones 
heterogéneas en medio acuoso por encima de 100 °C y 1 atmosfera de presión. Esta 
técnica es usualmente llevada cabo usando un reactor autoclave donde la temperatura de 
operación está por encima del punto de ebullición del agua para autogenerar vapor saturado 
y ejercer presión en la reacción.  
 
Según estudios de Zhu y colaboradores [33] una característica distintiva de la síntesis 
hidrotermal es que los reactivos que difícilmente se disuelven en agua pasan a la disolución 
por acción del propio disolvente o de mineralizadores; el objetivo de esta técnica es lograr 
una mejor disolución de los componentes de un sistema y así se logran disolver o hacer 
reaccionar especies muy poco solubles en condiciones habituales. En este sentido, cabe 
señalar que el agua, calentada a 600 °C, lo que obviamente requiere presión que evite su 
paso al estado de vapor experimenta una disociación (H3O+, OH–) mucho mayor que lo 
habitual a presión ordinaria: llega a ser de 10-6 moles2 litro-2 en lugar de 10-14 moles2 litro-2, 
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lo que quiere decir que, en estas condiciones, el agua al ser anfótera, se comportará a la 
vez como un ácido y una base bastante fuertes, capaz por tanto de ataques ácido-base 
mucho más agresivos. Por otra parte, pueden añadirse distintas especies conocidas como 
“mineralizadores”, tanto básicos (carbonatos, hidróxidos) como ácidos (nítrico, clorhídrico, 
sales amónicas) oxidantes o reductores, complejantes, etc., que potenciarán la capacidad 
de disolución del agua en una u otra dirección. Además, el agua en estas condiciones suele 
actuar como agente reductor (liberando oxígeno), por lo que cabe esperar también 
variaciones en el estado de oxidación de los elementos implicados en la síntesis [34–36]. 
 
Atout y colaboradores [37] investigaron dos métodos diferentes de preparación de 
nanopartículas de TiO2/óxido de grafeno, mediante el método directo sol-gel seguido de 
tratamiento hidrotérmico o vía hidrotermal simple. Se mezcló 1-20% de grafeno con TiO2 
para los dos métodos de síntesis con el fin de mejorar la actividad fotocatalítica. La 
influencia del método de preparación sobre las propiedades físico-químicas se estableció 
por diferentes métodos de caracterización y para evaluar la actividad fotocatalítica se realizó 
la degradación del azul de metileno (MB) bajo irradiación de luz UV. La mayor actividad 
fotocatalítica se observó para los nanocompuestos que contenían 10% en peso de 
grafeno. Se logró una eliminación de MB del 93% y el 82% usando los nanocompósitos 
preparados por los métodos sol-gel e hidrotérmico, respectivamente.   
 
Saif y colaboradores [38] Sintetizaron TiO2 en su fase Anatasa, por el método hidrotérmico, 
sin aditivos y en medio ácido, se encontró que el tratamiento post-hidrotérmico a 200 °C 
durante tiempos entre 6 y 36 h en un ambiente ácido, afecta fuertemente la estructura, 
morfología y propiedades ópticas de TiO2; así, se obtuvo una fase de Anatasa 
monocristalina con alta área superficial. Los resultados de TEM demostraron que la forma 
de las nanopartículas de TiO2 podría manipularse mediante tratamiento post-
hidrotérmico. El aumento del tiempo hidrotérmico de la muestra con pH 2,5 alteró 
significativamente la morfología del TiO2 desde la forma nanosférica en micro-flores 
ramificadas. Las nanopartículas de TiO2 con tratamiento hidrotérmico mostraron un 
corrimiento en la banda del espectro de reflectancia Difusa en comparación con 
las nanopartículas de TiO2 obtenidas sin ningún tratamiento hidrotérmico. Las mediciones 
de fotoluminiscencia confirman que el tratamiento hidrotérmico disminuye 
significativamente la posibilidad de recombinación electrón-hueco en el TiO2. Estos autores 
usaron el método de la sonda fluorescente para la evaluación de la actividad foto-oxidativa 
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de diferentes nanomateriales de TiO2, encontrando que el óxido tratado hidrotérmicamente 
durante 24 h es un material altamente activo en el tratamiento de aguas residuales 
industriales utilizando la radiación solar como fuente de energía renovable. 
 
Seck y colaboradores [39] realizaron un estudio comparativo del TiO2 nanocristalino 
obtenido mediante síntesis sol-gel y sol-gel-hidrotermal. Se compararon las propiedades 
estructurales y fotocatalíticas de las dos series de fotocatalizadores. Los estudios de DRX 
revelaron que la rutilización fue más rápida en la serie de fotocatalizadores, sintetizados por 
el proceso sol-gel-hidrotermal (SG-HT). Los fotocatalizadores tratados de forma 
hidrotérmica también mostraron una superficie específica más alta que los que se habían 
sintetizado usando solamente el proceso sol-gel (SG) y se sometieron a temperaturas de 
calcinación de 873 K; esta tendencia se invirtió a temperaturas más altas. De acuerdo con 
la observación anterior, la serie de fotocatalizadores tratados hidrotermalmente tenía un 
tamaño de partícula menor que el de la serie SG calcinado inmediatamente después del 
proceso sol-gel, en este material se evidenció el comienzo de la rutilización. Se observaron 
aumentos en el tamaño medio de partícula para ambas series, con una morfología 
poliédrica vista a medida que la temperatura de calcinación aumentada. Los estudios FTIR 
evidenciaron la presencia de la banda a 2351 cm -1 en los fotocatalizadores SG-HT, 
característico del CO2 adsorbido en la superficie. Esto no se observó en 
los fotocatalizadores SG o P25. En términos de fotoreactividad, el mejor fotocatalizador en 
la serie SG-HT que se calcinó a 923 K y en la serie SG a 1023 K (SG- 1023), Comparando 
estos dos fotocatalizadores y el fotocatalizador P25 comercial, se encontró que SG- 1023 
era el más fotoactivo en la fotodegradación del fenol.   
 
1.4.2. Optimización de la eficiencia del TiO2 
 
Un fotocatalizador eficiente es un sólido que combina adecuadamente propiedades 
fotoelectrónicas y de quimisorción, lo cual le proporciona buenas características para una 
absorción de fotones eficaz y la generación de pares electrón –hueco, con una buena 
capacidad de separación de estas cargas y un mínimo de recombinación. Como se ha 
mencionado anteriormente, a pesar de sus múltiples ventajas respecto a otros 
fotocatalizadores, la actividad fotocatalítica del TiO2 se ve limitada por su amplio valor del 
ancho de banda correspondiente a 3,2 eV, presenta también una rápida recombinación del 
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par electrón-hueco generado durante el proceso fotocatalítico [1] y una absorción menor 
del 5% de la irradiación de la luz solar natural [24–26], para superar estas limitaciones 
algunos autores han estudiado las modificaciones en la superficie del TiO2 que se describen 
a continuación y que son base en la presente investigación. 
Fluorización del TiO2 
Entre los aniones inorgánicos más empleados para la modificación superficial del TiO2 está 
el Flúor, la fluorización de la superficie del TiO2 es una reacción de sustitución de los grupos 
hidroxilo presentes en la superficie del TiO2 por flúor; la reacción de sustitución de los grupos 
hidroxilo en la superficie del TiO2 (grupo Titanol) por fluoruro (o adsorción de fluoruro). 
 
El fluoruro reduce en gran medida la carga superficial positiva del TiO2 [40–43]; la formación 
de fluoruros en la superficie del TiO2 se puede alcanzar en suspensiones acuosas de TiO2, 
esta se ve favorecida a pH ácido y afecta de forma única las reacciones fotocatalíticas y el 
comportamiento fotoelectroquímico del TiO2. La Figura 4 representa el comportamiento del 
TiO2 convencional (a) y TiO2 modificado por adición de flúor en la superficie (b), bajo 
irradiación UV. La fluorización de la superficie es una reacción de intercambio de ligando 
típico entre grupos de flúor e hidroxilo de la superficie del TiO2. 
  
Figura 4. Efecto de la fluorización en la superficie del TiO2 (F-TiO2). Adaptado de Park y 
colaboradores [40]. 
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fisicoquímicas y fotocatalíticas: por una parte se altera significativamente la naturaleza 
hidrófoba-hidrófila de TiO2 [43], también aumenta la fotogeneración de •OH [43,44], se 
presentan cambios en el valor del potencial a pH bajos [45], y se mejoran las tasas de 
oxidación fotocatalítica de varios compuestos orgánicos. Por otro lado, la fluorización 
modifica las características de transferencia de carga interfacial, ya que el Flúor altamente 
electronegativo puede atraer electrones de esta manera retarda la transferencia de carga 
interfacial. Por lo tanto, la comprensión de los efectos de la fluorización de la superficie de 
TiO2 fotocatálisis no es sencilla y los efectos son difíciles de generalizar, ya que las 
reacciones dependen del tipo de sustratos [46]. 
 
En el caso de la fluorización del TiO2, Torrentes y colaboradores [47] informaron que cada 
fluoruro sustituido / adsorbido ocupa 0,33 nm2 en la superficie del TiO2 (es decir, 3-4 iones 
F-  por 1 nm de la superficie del TiO2. Vohra y colaboradores [43] calcularon los iones 
fluoruro en la superficie del TiO2 a diferentes pH y usando [NaF]= 10mM, estimaron que 
alrededor del 95% de los grupos Titanol fueron desplazados con fluoruro, en el intervalo de 
pH de 3 -5. Esta fluoración de la superficie reduce el grado de carga superficial de TiO2 [35]. 
Dado que la fluoración es un método de tratamiento de superficie muy suave, ni estructuras 
de cristal, ni propiedades ópticas del TiO2 se vieron afectadas. Sin embargo, la fluoración 
de la superficie se limita al intervalo ácido de pH (<5) y la adsorción de fluoruro por encima 
de pH 6 es insignificante. 
 
La actividad fotocatalítica es muy diferente dependiendo de la clase de sustratos a 
reaccionar; así por ejemplo, se han encontrado que el F-TiO2 es más eficaz que TiO2 sin 
modificar para la oxidación fotocatalítica de colorantes, pero menos eficaz para la 
degradación de dicloroacetato [44]. Además, la fluorización promueve la formación de los 
grupos hidroxilo libres en el material fotocatalítico, que son más reactivos que los grupos 
hidroxilo anclados a la superficie del TiO2, lo que favorece la generación de los radicales 
OH• encargados de la degradación de los contaminantes orgánicos [43–46]. 
 
Vijayabalan y colaboradores [48] analizaron la actividad del TiO2 comercial P25 fluorizado 
en la degradación del colorante Reactivo naranja 4 (RO4) en condiciones ambientales; los 
resultados de caracterización revelaron que el catalizador tiene una fuerte absorción en el 
rango UV debida a la presencia de átomos de flúor en su superficie. La velocidad de 
degradación del RO4 sobre este material es tres veces más rápida en comparación con el 
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TiO2 comercial P25. El rendimiento cuántico de TiO2-P25; bajo radiación UV se reduce en 
gran medida por el aumento de la concentración inicial de colorante, mientras que la 
actividad del catalizador F-P25 presenta una menor influencia en relación a la concentración 
inicial del colorante. La fluorización de la superficie de TiO2-P25 mejora la adsorción del 
colorante RO4 y la velocidad de fotodegradación de este sustrato. Se observó también que 
la degradación de RO4 aumenta al incrementar la concentración de fluoruro hasta 0,2 mmol 
y disminuye en concentraciones más altas de iones fluoruro. La concentración óptima del 
catalizador F-P25 y el pH en el proceso fotocatalitico fue de 4 y 3 gL-1; respectivamente. El 
aumento de la conversión en la degradación fotocatalítica de RO4 sobre el catalizador F-
P25 se debe principalmente a una mayor generación de radicales hidroxilo debido a los 
huecos generados en el F-P25 y a su absorción en la región Visible, demostrada por el 
espectro de reflectancia difusa; bajo estas condiciones, la superficie fluorizada de TiO2-P25 
se puede aplicar de manera eficiente para el tratamiento de colorantes provenientes de 
efluentes industriales en altas concentraciones. 
 
Fotodeposición de Pt sobre TiO2 
 
Algunos metales nobles como Au, Ag, Ni, Cu, Pt, Rh y Pd, se han depositado en la superficie 
del TiO2 como alternativa para evitar la recombinación del par electrón-hueco, ya que estos 
metales pueden actuar como trampas para los electrones fotogenerados, aumentando así 
la actividad fotocatalítica del TiO2 (Figura 5). Se ha demostrado que el TiO2 metalizado es 
un fotocatalizador efectivo en el tratamiento de gran variedad de contaminantes orgánicos, 
pero ello depende del sustrato a ser degradado y de la captación efectiva de electrones, 
para lo cual es importante depositar la cantidad óptima del metal sobre la superficie del 
TiO2 [8,49–51]. 
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Figura 5. Deposición de metales en la superficie del TiO2. Adaptado de Robert y colaboradores [5]. 
 
La fotodeposición es el método de platinización más empleado, el cual permite la obtención 
de partículas de platino altamente dispersas sobre la superficie del TiO2 de manera sencilla 
[1,5,24,26]. Este método se lleva a cabo a través de fotoirradiación de una suspensión que 
contiene TiO2, un precursor metálico de Pt y un donador de electrones (alcoholes o ácidos 
carboxílicos). Diferentes estudios han evidenciado que las propiedades de las partículas de 
Pt dependen de los componentes de la solución en la cual se realiza la fotodeposición 
[1,52–54]. Se ha reportado, por ejemplo, las condiciones de fotodeposición tienen una gran 
influencia sobre el estado químico del platino en los materiales preparados; así, el Pt 
fotodepositado sobre la superficie del TiO2 puede existir como PtIV, PtII, y/o Pt0. Se ha 
encontrado también que el principal efecto del tiempo de fotodeposición está relacionado 
con el cambio en el estado de oxidación de las especies de Pt [26]. 
 
El proceso de fotodeposición de Pt sobre TiO2 usando H2PtCl6 como precursor metálico, 
tiene lugar la hidrólisis de especies  𝑃𝑡𝐶𝑙6
2− en solución acuosa [52], como se describe a 
continuación: 
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𝑃𝑡𝐶𝑙6
2− + 𝐻2𝑂 = 𝑃𝑡(𝑂𝐻)𝐶𝑙5
2− + 𝐻+ + 𝐶𝑙−                      Ecuación 13 
𝑃𝑡𝐶𝑙5
2− + 𝐻2𝑂 = 𝑃𝑡(𝑂𝐻)𝐶𝑙4
2− + 𝐻+ + 𝐶𝑙−                      Ecuación 14 
𝑃𝑡𝐶𝑙4
2− + 𝐻2𝑂 = 𝑃𝑡(𝑂𝐻)𝐶𝑙3
2− + 𝐻+ + 𝐶𝑙−                      Ecuación 15 
𝑃𝑡𝐶𝑙3
2− + 𝐻2𝑂 = 𝑃𝑡(𝑂𝐻)𝐶𝑙2
2− + 𝐻+ + 𝐶𝑙−                    Ecuación 16 
Esta hidrólisis depende del pH de la solución; se ha reportado que las especies PtO2, PtO 
o (Pt(OH)2 se depositan en condiciones alcalinas a través de la reacción de complejos de 
Pt hidrolizados con los electrones de la banda de valencia. Las especies Pt0 por su parte, 
se forman de manera preferencial bajo pH ácido y en presencia de donadores de electrones 
que provienen de los complejos de Pt y que reaccionan con los huecos de la banda de 
valencia [13].  
 
El efecto del metal fotodepositado sobre la superficie del TiO2, está relacionado con la 
barrera de Schotthy; que se forma cuando los electrones migran desde la BC del TiO2 al 
platino, quedando atrapados en la superficie del Pt e inhibiendo de esta manera el proceso 
de recombinación electrón – hueco, dando lugar, al aumento de la fotoactividad del TiO2 
debido a una mayor interacción de los huecos para formar radicales •OH, Figura 
5 [1,5,25,26,54].  
 
Como se mencionó en la sección precedente, el proceso de adición de metales nobles, 
constituye también una estrategia interesante en el mejoramiento de las propiedades del 
TiO2, a continuación, se mencionan algunos trabajos de investigación relevantes y que han 
contribuido a ampliar el estado del arte en esta área de estudio.  
 
Luna y colaboradores [69] realizaron la síntesis de TiO2 por el método sol-gel a partir de 
butoxido de titanio IV (Aldrich 97 %) y su impregnación en superficie con Platino y Cerio; el 
porcentaje de platino en todos los materiales fue de 2,5 wt.%, de Ce se impregnaron las 
siguientes cantidades: 1, 3, 5 10 wt.%. Las reacciones se realizaron en un reactor 
discontinuo de alta presión a una temperatura de 160 °C, la presión del sistema se ajustó a 
10 bar usando oxígeno puro, se prepararon 500 mL de una solución de fenol de 
concentración 1000 ppm, la cantidad de catalizador empleada fue de 300 mg, el 
seguimiento de la reacción se realizó por análisis de Carbono Orgánico Total (TOC) y 
Cromatografía de Gases (GC). Los mejores fotocatalizadores fueron el Pt/TiO2-Ce 3% y el 
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Pt/TiO2–Ce 5%, el porcentaje de conversión de fenol con estos materiales en las 3 horas 
de reacción fue de 96% y 92%, respectivamente. La alta actividad fotocatalítica de estos 
materiales se atribuye al menor tamaño de partícula de platino respecto a los otros 
materiales sintetizados, este valor esta alrededor de 3,7 a 5,8 nm y a los sitios ácidos de 
Lewis en superficie provenientes del Ce. 
 
Las condiciones óptimas en la síntesis del catalizador Pt-TiO2 para degradar fenol y naranja 
de metilo fueron estudiadas por Murcia y colaboradores [49], se observó un aumento de la 
actividad del fotocatalizador de TiO2 con platino soportado sobre su superficie, esto se 
atribuyó a la capacidad del platino de atrapar electrones, disminuyendo así la 
recombinación del par electrón-hueco en el TiO2; la actividad más alta para el catalizador 
Pt-TiO2 se obtuvo en las siguientes condiciones de síntesis: un tiempo de fotodeposición de 
Pt sobre TiO2 de 120 min y un porcentaje de metal de 0,5 wt.%. Se observó que el 
porcentaje de Pt incrementó al aumentar el tiempo de fotodeposición hasta 120 minutos, en 
tiempos más largos de síntesis se mantuvo constante el porcentaje de Pt sobre la superficie 
del TiO2. 
 
La eliminación fotocatalítica del colorante Patent blue V con los catalizadores Au-TiO2 y Pt-
TiO2 fue estudiada por Vaiano y colaboradores [55]. Este colorante es muy difícil de eliminar 
por los tratamientos convencionales, tales como la adsorción o la coagulación, por lo tanto, 
el proceso fotocatalítico es una alternativa muy interesante para su remoción 
principalmente, porque no requiere oxidantes caros y se puede llevar a cabo a temperaturas 
moderadas. En este trabajo, los catalizadores Au-TiO2 se prepararon por dos métodos 
diferentes: reducción química y deposición fotoquímica; los catalizadores Pt-TiO2 se 
obtuvieron solamente por deposición fotoquímica. En la síntesis de los catalizadores 
preparados por deposición fotoquímica, se evaluó la influencia de algunos parámetros, tales 
como tiempo de deposición y la intensidad de la fuente de luz sobre las propiedades 
fisicoquímicas y la actividad fotocatalítica de los materiales obtenidos. También se realizó 
un análisis del efecto de la cantidad del catalizador y concentración inicial del Patent blue 
V, en la eficiencia de su degradación. En general, se observó que la presencia de Au o Pt 
sobre TiO2 mejora la fotodegradación del colorante; se encontró también que el tamaño de 
partícula del metal noble y su distribución en la superficieTiO2 son factores importantes que 
influyen en la eliminación de colorantes. El porcentaje más alto de degradación de colorante 
se obtuvo con el fotocatalizador Au-TiO2 preparado por deposición fotoquímica, con alta 
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intensidad de luz y 15 minutos de tiempo de iluminación durante la síntesis. 
 
En Colombia, la fotocatálisis es un área de estudio poco explorada aún, pero que presenta 
gran auge e interés en la síntesis y modificación de materiales fotocatalíticos, se reconocen 
principalmente los trabajos de Machuca y colaboradores [56] en la Universidad del Valle, 
Posada y colaboradores [57] de la Universidad de la Salle y Murcia y colaboradores [74] en 
la Universidad Pedagógica y Tecnológica de Colombia. 
 
Mueses y colaboradores [56] evaluaron un modelo generalizado para la evaluación de la 
degradación fotocatalítica solar de contaminantes del agua en fotorreactores solares 
heterogéneos a escala piloto utilizando suspensiones de TiO2-P25. El modelo lo 
desarrollaron mediante el acoplamiento de una ecuación de velocidad modificada derivada 
de un enfoque cinético de Langmuir-Hinshelwood y un nuevo modelo de rendimiento 
cuántico efectivo que se basa explícitamente en las propiedades ópticas del catalizador y 
en el flujo del fotón incidente, pero independiente de la composición de los reactivos en 
solución. El modelo fue validado experimentalmente en tres colectores parabólicos 
compuestos (CPC) de longitud diferente a escala piloto. Los parámetros cinéticos obtenidos 
a partir de este nuevo modelo son intrínsecos a la naturaleza del sistema reactivo. Los 
resultados muestran que este enfoque es aplicable a otros sistemas de degradación 
fotocatalíticos y es independiente de las condiciones de funcionamiento, la geometría y la 
escala del reactor.   
 
Posada y colaboradores [57] trabajaron en la degradación del colorante directo ANL 130% 
a pH 4 y 9, con el fin de degradarlo por oxidación fotocatalítica heterogénea, utilizando como 
catalizador el TiO2 y como agente oxidante el Peróxido de Hidrogeno (H2O2) siendo 
evaluados a través del diseño experimental de análisis ANOVA de una vía para un diseño 
factorial, con 176 muestras correspondientes a cada cruce de variables para encontrar las 
condiciones de mayor influencia en la degradación del colorante; estas son 1ml/L de H2O2 
, 50 mg/L de TiO2 y a pH 4, las cuales fueron empleadas en el tratamiento de la muestra de 
agua residual de la industria textil, obteniendo un porcentaje de degradación máximo de 
41,9%. 
 
El Grupo de Catálisis de la Universidad Pedagógica y Tecnológica de Colombia ha realizado 
varias investigaciones relacionadas con la degradación de diferentes contaminantes 
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mediante el empleo de la fotocatálisis basada en TiO2. Dentro de los trabajos más 
importantes, para la presente tesis de Maestría se incluyen los realizados por Murcia y 
colaboradores [74] quienes estudiaron también la degradación fotocatalítica de fenol sobre 
TiO2 modificado por sulfatación, fluorización y fotodeposición de nanopartículas de Pt, estos 
investigadores encontraron que la fluorización del TiO2 aumenta significativamente la 
velocidad de degradación del fenol en comparación con la obtenida para TiO2 P25 Degussa, 
TiO2 preparado en laboratorio y el S-TiO2. Adicionalmente, hallaron que la fotodeposición 
de Pt sobre S-TiO2 aumenta la actividad fotocatalítica del óxido, mientras que el Pt sobre F-
TiO2 no modifica significativamente la velocidad de fotodegradación del fenol. 
 
Posteriormente, Murcia y colaboradores [75] estudiaron una serie de fotocatalizadores a 
base de TiO2 empleados en la eliminación de Escherichia coli (E. coli) de aguas residuales 
urbanas. En primer lugar, TiO2 obtenido por el método de sol-gel se modificó por 
sulfatación, y luego nanopartículas de oro o de platino se fotodepositaron en la superficie 
del TiO2 sulfatado. También se prepararon muestras con diferentes contenidos de Pt de 0,5 
y 2 % en peso. Todos los fotocatalizadores sintetizados mostraron un efecto bactericida y 
los resultados obtenidos utilizando TiO2 sin modificar y metalizado fueron 
considerablemente mejores que los obtenidos con el comercial TiO2 P25 Evonic. Se 
evaluaron diferentes intensidades de luz en los ensayos fotocatalíticos y se encontró que 
con la intensidad de 120 W/m2 se logra la más alta eliminación de E. coli de las aguas 
residuales; la eliminación total de E. coli se logró después de 3 h de reacción fotocatalítica 
mediante el uso de 120 W/m 2 de intensidad de luz y usando como fotocatalizador Pt-TiO2 
con 2% en peso de Pt; no se observó recrecimiento bacteriano incluso después de 72 h. 
 
Teniendo en cuenta los conceptos previos, en la presente investigación se han evaluado 
diferentes alternativas para la optimización de las propiedades fotocatalíticas del TiO2 y su 
efectividad en el tratamiento de efluentes derivados de la industria de artesanías en Boyacá. 
1.5. Impacto ambiental del vertimiento de residuos coloreados en fuentes 
hídricas.  
 
La actividad fotocatalítica de los materiales sintetizados en la presente investigación se 
evaluó en el tratamiento de anilinas comerciales usadas convencionalmente en el proceso 
de tinción; a continuación, se presentan algunos de conceptos relacionados con el tema. 
21 
 
 Colorantes: Son compuestos que en su estructura contienen un grupo azoico, se 
utilizan en la tinción de fibras, aplicaciones fotoelectrónicas, sistemas de impresión, 
tinción de textiles, en reacciones biológicas, en química analítica, en tintes de 
complejos metálicos, en industrias de cosmética, plástico, papel y cuero. Los 
colorantes están constituidos por tres grupos funcionales, el cromóforo, los 
auxocromos y un solubilizador [58]. Los colorantes, en general, son sustancias 
orgánicas fluorescentes o de color intenso que le dan color a una sustancia incolora 
o a un sustrato por medio de una absorción selectiva de la luz dentro de las 
longitudes de onda de 400 a 700nm del espectro electromagnético[58–60]. Los 
enlaces dobles presentes en los cromóforos contribuyen a la absorción selectiva de 
la sección visible de la luz [61]; algunos de los cromóforos más comunes se 
presentan en la Figura 6. 
 
Figura 6. Cromóforos más comunes, tomado de Kirk y colaboradores [61] 
Los auxocromos son un grupo funcional que no absorbe por si solo en la región del 
ultravioleta pero que tiene la propiedad de desplazar picos de los cromóforos hacia 
longitudes de onda larga, además de aumentar sus intensidades, estos le dan 
afinidad por la fibra e intensifican el color. A mayor grado de conjugación en la 
molécula hay mayor profundidad en el color; la banda dominante de absorción en la 
sección visible del espectro sufre un corrimiento batocrómico, es decir hacia 
mayores longitudes de onda [61]. Algunos de los auxocromos más comunes se 
incluyen en la Figura 7. 
Nitroso 
Azo 
Nitro 
Azoxi 
Carbonilo 
Tiocarbonil 
Azometino 
Etenilo 
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Figura 7. Auxocromos más comunes, tomado de Kirk y colaboradores [61].   
Finalmente, el solubilizador le da la afinidad a los colorantes con diversos solventes, 
lo que está dado por la presencia de iones como -SO-3 Na+, -NH+3 Cl-, -SO- 2 NH+2, -
O+,Na+ [61].  
Los colorantes en la industria textil se clasifican según su composición química; como 
se describe a continuación: 
1. Colorantes Azoicos: son el grupo más importante, en el que se incluyen más del 
50% de todos los colorantes comerciales. Estos colorantes son los que contienen al 
menos un grupo azo (N=N).  
2. Colorantes de la Antraquinona: es el segundo grupo en importancia, pero su 
utilización está decayendo debido a su baja relación costo-efectividad. 
3. Colorantes de la Benzodifuranona: son colorantes de antraquinona mejorados. 
4. Colorantes carbonilos policíclicos aromáticos: son colorantes que contienen uno o 
más grupos carbonilos ligados por un sistema de quinonas. Generalmente tienden 
a ser moléculas grandes generadas a partir de unidades menores, típicamente 
antraquinonas. 
5. Colorantes Indigoides: también contienen grupos carbonilos y representan una de 
las clases de colorantes más antiguas. 
6. Colorantes polimetilos y relacionados: actualmente su uso comercial se limita a la 
síntesis de colorantes para la fotografía al haluro de plata. 
7. Colorantes Estirilos: estos colorantes son moléculas sin carga que contienen un 
grupo estiril. Solían ser un grupo considerablemente importante de colorantes 
amarillos para diversos sustratos. 
8. Colorantes di y triaril carbonio y relacionados: son colorantes fuertes, pero 
generalmente son deficientes en cuanto a su brillo y su relación costo-efectividad. 
9. Colorantes del azufre: a diferencia de la mayoría de los colorantes, no es fácil definir 
Amino Alquilamino Dialquilamino 
Metoxi Hidroxi 
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un cromóforo para este grupo. Son utilizados para teñir fibras celulósicas y son 
insolubles en agua [62]. 
 
En la Tabla 1 se incluyen algunos de los colorantes cuya aplicación se encuentra 
ampliamente extendida en diferentes procesos de tinción de lanas y fibras. 
Tabla 1. Algunos colorantes usados en el proceso de Tinción, adaptado de Color Index. 
The Society of Dyers and Colourists [63]. 
COLORANTE ESTRUCTURA PRINCIPAL USO 
NARANJA 
DIRECTO 26 
DIAZO 
 
Los tintes directos se utilizan en fibras 
de la celulosa tales como algodón, 
rayón, y lino. 
AZUL DISPERSO 3 
ANTRAQUINONA 
 
Son aplicados de forma dispersa 
sobre fibras hidrofóbicas en las que 
quedan atrapados. Son aplicados 
sobre tejidos como nylon, poliéster y 
acrílicos. 
AZUL ACIDO 133 
DIAZO 
 
Empleados para tintura de lanas, 
seda, poliamidas. Tienen diferentes 
grados de solideces. Son los 
utilizados para tintar la lana y fibras 
proteicas en medio ácido. Su grupo 
cromóforo es aniónico. 
INDIGO 
INDIGOIDE 
 
Es el colorante vegetal cuyo empleo 
es el más antiguo. Las vestiduras de 
las momias egipcias fueron teñidas 
con índigo. En muchas plantas se 
encuentra en forma de un glucósido, 
el indican. Es una sustancia insoluble 
en agua. Se aplica en la industria 
textil. 
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Tabla 1. Continuación… 
COLORANTE ESTRUCTURA PRINCIPAL USO 
AZUL BASICO 129 
BASICO 
 
Empleados para tintura directa de 
lana, seda y, sobre todo, las acrílicas, 
en las que se obtienen colores vivos y 
brillantes y con muy buenas 
solideces. El uso más común de los 
colorantes básicos se da en la tintura 
de las fibras acrílicas y de algunos 
poliésteres (los modificados). 
Las aguas residuales de origen industrial son objeto de amplias restricciones en la 
legislación debido a que contienen compuestos orgánicos, halogenados, fenoles, 
hidrocarburos aromáticos policíclicos (HAPs), colorantes e inorgánicos (cianuros, fluoruros, 
arsénico, cromo) [64] en una elevada concentración. En el proceso de teñido existe una 
contaminación potencial derivada de la tintura y de los ácidos orgánicos generados; la 
concentración de colorante suele ser baja en el remanente, pero hay que recordar que se 
manejan volúmenes muy importantes de solución de colorante. La carga inorgánica 
resultante del proceso de teñido está formada fundamentalmente por sales de sodio que 
arrastran grandes cantidades del catión en el efluente, tal es el caso del uso de Cr, ya que 
el efluente resultará altamente tóxico. Su toxicidad depende del estado de oxidación y 
concentración en que se encuentra, siendo de especial importancia la eliminación de cromo 
hexavalente presente en los sistemas acuosos, por su reconocido carácter cancerígeno 
[65]. 
Los colorantes son compuestos xenobióticos y, en su mayoría no se encuentran en la 
biosfera, de ellos un gran porcentaje ha sido sintetizados por el hombre  [66,67]. Debido a 
la gran complejidad estructural que presentan, los sistemas de tratamientos como: filtración 
por membrana, adsorción, biodegradación entre otros, tienen bajos porcentajes de 
remoción, por esta razón son vertidos a las fuentes hídricas sin ningún tratamiento [68].  
Estos efluentes causan diferentes impactos sobre el medio ambiente, alterando la carga 
ionica, la toxicidad, la concentración de oxígeno disuelto, los sólidos suspendidos y el color 
de las fuentes hídricas [69]. Adicionalmente, se ha identificado la presencia de alergias y 
reacciones asintomáticas en personas sensibles [70], además, a algunos de estos 
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colorantes se les atribuyen propiedades carcinogénicas en especial a los utilizados en la 
industria de alimentos [71,72]. 
Actualmente, existen varias tecnologías disponibles para el tratamiento de efluentes 
contaminados con colorantes, entre ellas la adsorción y coagulación, van dirigidos hacia 
concentrar los colorantes y pasarlos a otra fase, pero no son completamente destruidos. 
Otros métodos convencionales de tratamiento de aguas son filtración, sedimentación, 
tratamientos químicos y filtración con membranas; estos métodos pueden llegar a ser muy 
efectivos, aunque muchas veces son complejos y de difícil aplicación a gran escala. 
  
Se han implementado algunos tratamientos biológicos que presentan resultados 
prometedores; sin embargo, la complejidad de los colorantes debido a la presencia de 
múltiples grupos aromáticos y su estabilidad, pueden dar como resultado de la degradación 
de colorantes no tóxicos algunos metabolitos tóxicos [73]. Los procesos fotocatalíticos, se 
presentan como una alternativa que disminuye costos y facilita la realización de procesos 
industriales o artesanales con menor impacto ambiental [74]. Teniendo en cuenta que la 
presente investigación se usó la fotocatálisis heterogénea para el tratamiento de colorantes, 
a continuación, se presentan algunos aspectos relativos a este proceso. 
 
Cuando sobre la suspensión que contiene el fotocatalizador, que en el caso de este trabajo 
son materiales basados en TiO2, se hace incidir la radiación UV, se generan los pares e-/h+, 
estas especies foto-generados reaccionan con la molécula del colorante presentándose las 
reacciones de oxidación y reducción que se describen en la Tabla 2. 
Tabla 2. Principales reacciones involucradas en la fotodegradación de colorantes azoicos, 
adaptado de Lara y colaboradores [75]. 
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R
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N
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Los átomos de nitrógeno del enlace azo 
presentan un estado de oxidación +1, lo 
que favorece la formación de N2 haciendo 
que los productos del tratamiento de 
degradación no representen ningún efecto 
nocivo sobre el ambiente [76] 
 
𝑅 − 𝑁 = 𝑁 − 𝑅´ + 𝐻• → 𝑅 − 𝑁 = 𝑁• + 𝑅´𝐻 
Ecuación 17 
𝑅 − 𝑁 = 𝑁• → 𝑅• + 𝑁 = 𝑁 
Ecuación 18 
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Tabla 2. Continuación… 
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Cuando los colorantes contienen atomos 
de azufre en su estructura , estos pueden 
mineralizarse para producir 𝑆𝑂4
2−. Esta 
reacción se propicia por el ataque de los 
radicales OH• fotogenerados, el cual se 
favorece cuando la molécula del 
colorante se encuentra adsorbida por el 
grupo 𝑆𝑂3
− a la superficie del TiO2 [77] 
 
𝑂𝐻− + ℎ+  → 𝑂𝐻• 
Ecuación 19 
𝑅 − 𝑆𝑂3
− + 𝑂𝐻• → 𝑅 − 𝑂𝐻 + 𝑆𝑂3
•− 
Ecuación 20 
𝑆𝑂3
− + 𝑂𝐻−  →  𝑆𝑂3
2− + 𝐻• 
Ecuación 21 
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También se puede presentar la 
formación de productos intermediarios 
como aminas aromáticas y compuestos 
fenólicos y ácidos orgánicos de cadena 
corta como: fórmico, acético, entre otros. 
La descarboxilación de estos ácidos 
carboxílicos pueden transformarse en 
CO2 mediante la reacción de Kolbe [76]. 
 
 
 
𝑅 − 𝐶𝑂𝑂− +  𝑂𝐻− → 𝑅• + 𝐶𝑂2 
Ecuación 22 
 
Considerando la importancia que tiene la degradación de los colorantes presentes en los 
vertimientos provenientes de proceso de tinción y cuyos efectos son altamente 
perjudiciales, en el presente trabajo se planteó obtener fotocatalizadores efectivos en la 
degradación de soluciones de anilinas comerciales, para posteriormente evaluar la 
efectividad de los mejores de ellos en el tratamiento de residuos coloreados provenientes 
de actividades industriales de tinción, todo ello se fundamenta en los objetivos que se 
describen a continuación. 
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1.6. Objetivos de la tesis  
 
Objetivo general 
Estudiar el efecto de parámetros como: método de síntesis, fluorización y fotodeposición de 
Platino; sobre las propiedades fisicoquímicas y fotocatalíticas de sistemas Pt-F-TiO2. 
 
Objetivos específicos  
• Obtener fotocatalizadores basados en TiO2 sintetizados mediante las metodologías 
Sol-gel e Hidrotermal. 
• Modificar la superficie de los materiales sintetizados por medio de adición de flúor y 
fotodeposición de platino.  
• Evaluar el efecto de los parámetros de síntesis por medio de diferentes técnicas de 
análisis instrumental: DRX, FRX, MET, XPS, Fisisorción de N2 y UV-Vis DRS, a fin de 
obtener información de las propiedades físico-químicas de los materiales sintetizados. 
• Evaluar la actividad fotocatalítica de los sistemas Pt-F-TiO2, en la degradación de 
anilinas comerciales y en el tratamiento de muestras de efluentes coloreados provenientes 
de la tinción lanas en Nobsa-Boyacá. 
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Capítulo 2 
2. MATERIALES Y MÉTODOS 
 
2.1. Síntesis de fotocatalizadores 
 
2.1.1. Método Sol-gel. 
 
Se sintetizó el TiO2 mediante el método sol-gel, a través de la hidrólisis controlada de 
tetraisopropóxido de titanio (TTiP Aldrich al 97%) en disolución de isopropanol (1.6 M), 
añadiendo agua destilada en relación isopropanol/agua (1:1). El polvo así obtenido se 
recuperó por filtración y secado a 110 ºC durante 12 h. Parte del material obtenido se calcinó 
a 650 ºC durante 2 h con una rampa de calentamiento de 4 °C/min, el material restante se 
utilizó como material de partida para las modificaciones por fluorización y fotodeposición de 
Platino.  
 
2.1.2. Método Hidrotermal. 
 
Para la síntesis hidrotermal se siguió la metodología propuesta por Lara y colaboradores 
[75]; la cual se describe a continuación:  se usó como precursor de Tinanio el Isopropóxido 
de Titanio (IV)  (TTiP Aldrich al 97%), a 50 mL de éste se le añadieron lentamente 8 mL de 
la disolución acuosa del ácido fluorhídrico comercial (Panreac). Finalizada la adición del 
ácido se deja en reposo 5 minutos para homogenizar, posteriormente, la suspensión se 
llevó al reactor hidrotermal por un tiempo de 24 h a una temperatura de 200 °C. El material 
se recuperó por filtración, se lavó con 500 mL agua destilada y se sometió a secado por 12 
h a 100 °C. Posteriormente el material se llevó a calcinación a 400 °C durante 2 h con una 
rampa de calentamiento de 4 °C/min.  
Se usó como material de referencia el TiO2 comercial Sigma Aldrich, este material comercial 
presenta una mezcla de fases Anatasa:Rutilo (80:20). 
 
 
 
 
29 
 
2.1.3. Modificación del TiO2 por Fluorización. 
 
Para el procedimiento de fluorización se preparó una suspensión de TiO2 comercial Sigma 
Aldrich o preparado en el laboratorio sin calcinar, en una solución 10 mM de NaF; esta 
suspensión se llevó a pH 3 para maximizar la absorción de flúor sobre la superficie del 
fotocatalizador, esta suspensión sometió a agitación constante durante 1h. Al cabo de este 
tiempo el sólido se recuperó por filtración y secado a 120 ºC, durante 12 horas. El material 
obtenido se calcinó a 650 ºC durante 2 h con una rampa de temperatura de 4 °C/min. 
 
2.1.4. Fotodeposición de Platino 
 
Se llevó a cabo la fotodeposición de Pt sobre el óxido semiconductor TiO2 puro y modificado 
por fluorización, para ello se usó el método de fotodeposición descrito por Murcia y 
colaboradores [78], que de forma general involucra la preparación de una suspensión de 
TiO2, adicionando la cantidad adecuada del precursor metálico, ácido hexacloroplatinico 
(H2PtCl6) Sigma-Aldrich para obtener un contenido de Pt de 0.5 wt.% respecto del peso total 
de óxido e isopropanol en concentración 0,3 M. La síntesis se realizó mediante iluminación 
a 60 W/m2, usando como fuente de radiación una lámpara Osram Ultra-Vitalux (300W) y 
bajo flujo continuo de nitrógeno para favorecer el proceso de reducción, con un tiempo total 
de fotodeposición de 2 horas. Posteriormente, el sólido se recuperó por filtración y secado 
a 120 ºC, durante 12 horas. 
A continuación, en la Tabla 3 se indica la nomenclatura de cada una de las series de los 
fotocatalizadores sintetizados en función de su método de preparación y modificación. 
Tabla 3. Nomenclatura de los fotocatalizadores. 
Tipo de TiO2 Método 
de 
síntesis 
Fluorización Fotodeposición 
de Pt 
Fluorización – 
Fotodeposición 
de Pt 
Comercial (C) TiO2 C F-TiO2 C Pt-TiO2 C Pt-F-TiO2 C 
Sol-Gel (S-G) TiO2 S-G F-TiO2 S-G Pt-TiO2 S-G Pt-F-TiO2 S-G 
Hidrotermal (H) TiO2 H F-TiO2 H Pt-TiO2 H Pt-F-TiO2 H 
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2.2. Caracterización de los fotocatalizadores. 
 
Los materiales obtenidos se caracterizaron para obtener información de tipo estructural, 
elemental, morfológica, superficial y electrónica de los materiales para ello se usaron las 
siguientes técnicas de análisis instrumental: 
 
2.2.1. Difracción de Rayos-X (DRX)  
 
La composición de las fases cristalinas y el grado de cristalinidad de los materiales se 
determinaron por DRX.  
 
Principio: Difracción de Rayos X se define como un fenómeno físico que produce un haz 
de rayos X, de una longitud de onda determinada, que interacciona con una sustancia 
cristalina. La técnica se basa en la dispersión del haz de rayos X por parte de la materia y 
en la interferencia constructiva de las ondas que se encuentran en fase y que se dispersan 
en determinadas direcciones del espacio, que pueden predecirse mediante la Ley de Bragg 
(Ecuación 23). 
𝑛𝜆 = 2𝑑 sen θ                                               Ecuación 23 
 
Esta ecuación es fundamental pues relaciona la longitud de onda (𝜆) con la medida de los 
angulos (θ) o del factor sen θ, de tal forma que brinda información acerca del espacio entre 
planos. Los sólidos cristalinos poseen un patrón de difracción que permiten la identificación 
de las fases cristalinas. 
 
Condiciones de análisis: El análisis se realizó en un difractómetro Siemens D-501 con un 
filtro de Ni y un monocromador de grafito. Se empleó la radiación Kα del Cu. Los materiales 
sintetizados por el método hidrotermal se analizaron en un difractómetro PANalytical X´pert 
Pro; se usó una fuente de radiación Kα del Co (Figura 8).  
 
Se realizó un barrido continuo de ángulo 2θ entre 20 y 80. Los tamaños de cristalito de la 
fase anatasa (101) se calcularon usando los datos de posición y anchura de su pico principal 
de difracción de rayos-X y la ecuación de Scherrer (Ecuación 24): 
  
D = 𝐾𝜆𝐵𝑐𝑜𝑠 𝜃                                            Ecuación 24 
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Dónde: 
 D es el tamaño medio de los dominios, que pueden ser más pequeño o igual que el 
tamaño de grano. 
 K es un factor de forma adimensional, con un valor próximo a la unidad. El factor de 
forma tiene un valor típico de aproximadamente 0,9, pero varía con la forma real del 
cristalito. 
 λ es la de rayos X de longitud de onda. 
 β es la ampliación de la línea a la mitad del máximo de intensidad (FWHM), después 
de restar el ensanchamiento de la línea instrumental, en radianes. Esta cantidad 
también a veces se indica como Δ (2 θ). 
 θ es el ángulo de Bragg. 
  
 
Figura 8. Difractómetro PANalytical X´pert Pro. Fuente: Instituto para la Investigación e 
Innovación en Ciencia y Tecnología de Materiales, de la Universidad Pedagógica y 
Tecnológica de Colombia (INCITEMA-UPTC). 
 
2.2.2. Fisisorción de N2 (SBET)  
 
El área superficial de los fotocatalizadores preparados se determinó por Fisisorción de N2. 
 
Principio: Consiste en el estudio de las cantidades de N2 adsorbidas por un sólido, en 
función de la presión relativa del gas en contacto, a temperatura constante. La curva 
característica de estas medidas es la isoterma de adsorción. Basándose en su análisis a su 
temperatura normal de saturación (77K), sobre la superficie de un sólido, se procede a la 
caracterización del área superficial de los distintos materiales. 
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Mediante adsorciones sucesivas de gas, presiones relativas próximas a la unidad, es 
posible determinar la cantidad de adsorbato que permanece retenido para valores 
decrecientes de P/P0. La curva resultante es la isoterma de desorción. Ambas curvas, 
desorción y adsorción, no tienen por qué coincidir en todo el rango de presiones relativas; 
la diferencia entre una y otra se conoce como curva de histéresis. Para un tipo de sólido la 
forma de la isoterma y del ciclo de histéresis están determinados por la estructura porosa. 
Así pues, la primera fuente de información sobre textura de un sólido se obtiene de la forma 
de la isoterma de adsorción y del ciclo de histéresis. 
 
Para calcular la superficie específica o área superficial SBET se usa del método desarrollado 
por Brunauer, Emmet y Teller.  Basados en la adsorción física de gases a temperaturas 
próximas a la de condensación de los mismos, estos autores propusieron un método de 
análisis e interpretación de resultados que se basa en ciertas premisas que condujeron 
mediante consideraciones cinéticas a la ecuación 25: 
 
𝑃/𝑃0
(1−𝑃/𝑃0)𝑉
=  
1
𝑉𝑚∙ 𝐶
+ 
𝐶−1
𝑉𝑚 ∙𝐶
∗ 𝑃/𝑃0                           Ecuación 25 
 
Donde: 
P = Presión de equilibrio del gas 
P0 = Presión de saturación del gas 
V = volumen adsorbido, a la presión de equilibrio P 
C = Parámetro relacionado con el calor de adsorción y el tipo de isoterma 
Vm = Volumen adsorbido en monocapa (cm3/g catalizador) 
 
Si se manejan los datos experimentales correspondientes a la zona en que se está 
formando la monocapa inicial, la representación de los datos experimentales de P/Vads (P-
P0) frente a P/P0 será una línea recta según la ecuación 26; en esta recta, de la pendiente 
y la ordenada al origen se puede calcular C y Vm. En la práctica, esta linealidad se presenta 
para un cierto intervalo de valores de P/Po. Gregg y Sing muestran distintas condiciones en 
que se cumple esta relación lineal para diversos sistemas. La representación de los datos 
experimentales indica, en cada caso, el intervalo de P/P0 adecuado para la aplicación de la 
ecuación 28. Una vez conocido el volumen de la monocapa, la superficie específica viene 
dada por ecuación 29: 
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𝑆
𝐵𝐸𝑇 = 
𝑉𝑚∗ 𝜎∗(6,023∗10
23)(𝑚2/𝑔)
(22414 𝑐𝑚3 𝑆𝑇𝑃)∗(1018 𝑛𝑚2/𝑚2)
                  Ecuación 26 
 
Donde: 
 = Área del sólido que cubre una molécula de adsorbato (N2= 0,162 nm2/molécula 
1018= Factor que se introduce para que la superficie se exprese en m2/g 
 
Condiciones de análisis: Para las medidas de área superficial SBET se usó un equipo 
Micromeritics ASAP 2020 (Figura 9). Las muestras fueron previamente desgasificadas a 
623 K por 12 horas con un vacío de 10-3 mm de Hg. Este tratamiento tiene por objeto 
eliminar los gases o moléculas adsorbidas en la superficie y sistema poroso del sólido a 
analizar, generalmente agua, interfiere en la adsorción de nitrógeno, obteniéndose datos 
de volumen del gas adsorbido (ml STP/g muestra) frente a la presión relativa de nitrógeno 
(P/P0). Cada punto de la isoterma que se obtiene representa un punto de equilibrio entre 
dichas magnitudes. Con ayuda del software del equipo se seleccionó el método Brunauer–
Emmett–Teller (BET) para calcular el área superficial total de las muestras.  
 
 
Figura 9. Micromeritics ASAP 2020 para determinación de superficie específica y dispersión 
metálica o adsorción química H/Me. Fuente: grupo de Catálisis -UPTC 
 
 
. 
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2.2.3. Espectrometría de fluorescencia de rayos-X (FRX)  
 
La composición química y el contenido total de platino en los fotocatalizadores preparados, 
se determinaron por FRX. 
 
Principio: La espectrometría de fluorescencia de rayos X es un método de análisis 
cualitativo y cuantitativo para elementos químicos basados en la medición de las longitudes 
de onda y las intensidades de las líneas espectrales emitidas por excitación secundaria. El 
rayo primario procede de un tubo de rayos X que irradia la muestra, excitando cada 
elemento para emitir líneas espectrales secundarias, teniendo las longitudes de onda 
características de cada elemento e intensidades relacionadas a su concentración. Una vez 
obtenido el espectro fluorescente e identificadas las líneas características, se busca medir 
la intensidad de las mismas para así determinar la concentración de cada elemento. Como 
primera aproximación, puede esperarse que la relación entre intensidad y concentración 
sea lineal, es decir que cada átomo tenga la misma probabilidad de ser excitado y de emitir 
un fotón característico, siguiendo la ecuación 27 [79]. 
 
Ii = K Ci                                                         Ecuación 27 
 
Siendo: 
 
Ii = la intensidad de la línea fluorescente correspondiente al elemento i 
Ci = concentración de la muestra 
K = contaste, relacionada con factores como intensidad y forma del haz primario. 
 
Condiciones de análisis: Se usó un espectrofotómetro secuencial PANalytical Minipal2 
(Figura 10) equipado con un tubo de rodio como fuente de radiación; para estas medidas 
las muestras se soportaron sobre pastillas hechas con ácido bórico, sobre las que se colocó 
y prensó cada muestra mezclada con cera en una proporción 10 wt. %.  
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Figura 10. Espectrofotómetro de fluorescencia de Rayos X, Minipal2 PANanalytical. Fuente: 
Instituto para la Investigación e Innovación en Ciencia y Tecnología de Materiales (INCITEMA-
UPTC). 
 
2.2.4. Espectrofotometría UV-Visible de reflectancia difusa (UV-Visible DRS)  
 
Las propiedades de absorción de luz de las muestras se estudiaron por espectrofotometria 
UV-Visible.  
 
Principio: El fundamento de la espectrofotometría UV-visible es la absorción electrónica de 
la radiación electromagnética cuando ésta interacciona con la muestra en el rango de 
longitudes de onda entre 190 nm y 800nm. En el caso de los sólidos la medida empleada 
es la reflectancia difusa, que puede definirse como la fracción de la radiación incidente que 
es reflejada en todas las direcciones por la muestra, y permite estudiar el rango de energía 
en el que absorbe el sólido. Los valores de Band gap de las muestras analizadas se 
calcularon a partir de la función de Kubelka- Munk F(R∞) [80], la cual relaciona la 
reflectancia difusa del material (R) con los coeficientes de adsorción (k) y de dispersión (σ):  
 
F(R∞)  =
(1−R∞)2
2R∞
∝
k
σ
                                           Ecuación 28 
 
 
Para calcular los valores de Band-gap se siguió el método propuesto por Tandom y Gupta 
para semiconductores indirectos, por representación de la función (F(R∞)·hʋ1/2) frente a la 
energía de radiación Ultravioleta [81]. La extrapolación de la porción lineal de esta función 
a una absorbancia igual a cero da una estimación del valor de la energía del Band gap.  
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Condiciones de análisis: Para la adquisición de los espectros UV-Vis, se usó un UV-2600. 
SHIMADZU, equipado con una esfera ISR-2600. Se tomaron unos miligramos de cada 
muestra y se introdujo en el porta muestras de la esfera integradora a un ángulo de 45°, sin 
ningún tratamiento previo (Figura 11). 
 
 
Figura 11. Equipo UV-2600 SHIMADZU. Fuente: Universidad Industrial de Santander 
(UIS) 
 
2.2.5. Microscopía electrónica de transmisión (MET)  
 
A través de la microscopia MET fue posible observar diferentes secciones de las muestras, 
además de la morfología de las partículas de TiO2, el tamaño y dispersión de platino. 
 
Principio: El microscopio electrónico utiliza un fino haz de electrones acelerados que, al 
impactar con la muestra, genera una serie de señales directamente relacionadas con la 
estructura atómica del objeto investigado. Estas señales se seleccionan por separado para 
generar distintos tipos de imágenes y obtener datos analíticos. En el MET los electrones 
transmitidos con y sin dispersión se utilizan para crear imágenes de transmisión 
convencionales, de campo oscuro y alta resolución, revelando la estructura interna de las 
muestras, tamaño y distribución de partículas, su red cristalina, interfases y defectos 
puntuales de la red atómica, etc. 
 
La magnificación de la imagen permite determinar el tamaño de cristal metálico a través del 
conteo de partículas en al menos tres micrografías distintas, que expresan la frecuencia o 
rango de área metálica en términos de % en función del tamaño del cristal, de acuerdo con 
la ecuación 29. 
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% á𝑟𝑒𝑎 𝑚𝑒𝑡á𝑙𝑖𝑐𝑎 =  (
𝑁𝑖𝑑𝑖2
∑ 𝑁𝑖𝑑𝑖2
) ∗ 100 
Ecuación 29 
Donde: 
 
N= número de veces que se cuentan las partículas con determinado tamaño de partícula. 
d =tamaño de la partícula. 
 
Elaborado el histograma, se calcula el diámetro promedio de cristal metálico con la 
aplicación de la Ecuación 30: 
 
𝐷𝑖á𝑚𝑒𝑡𝑟𝑜 𝑝𝑟𝑜𝑚𝑒𝑑𝑖𝑜 =  
∑ 𝑛𝑖𝑑𝑖3
∑ 𝑛𝑖𝑑𝑖2
                                    Ecuación 30 
 
Para calcular el porcentaje de dispersión de las partículas (D) se usó la siguiente relación:  
 
D = 1/?̅?  *100                                                   Ecuación 31 
 
La aplicación de esta ecuación permite comparar el diámetro promedio obtenido por MET 
con el obtenido por la técnica de quimisorción de hidrógeno. 
  
Condiciones de análisis: Las muestras se evaluaron en un instrumento Philips CM200 
(Figura 12). Para este análisis, las muestras se dispersaron en etanol utilizando ultrasonido 
durante 10 min y posteriormente se colocaron sobre una rejilla de carbono. La 
determinación del diámetro medio de las partículas de platino en las diferentes muestras se 
llevó a cabo mediante el recuento de partículas en un alto número de imágenes de MET de 
diferentes lugares de las muestras.   
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Figura 12. Microscopío Electronico de Trasmisión. Fuente: Instituto de Ciencia de Materiales de 
Sevilla - España (ICMS). 
 
2.2.6. Espectroscopia de fotoelectrones de rayos-X (XPS) 
  
Esta técnica se usó para evaluar la composición superficial de las muestras y el entorno 
químico de los elementos presentes en las mismas. 
 
Principio: La técnica de espectroscopía fotoelectrónica de rayos-X consiste básicamente 
en la excitación mediante un haz de rayos-X de los niveles más internos de los átomos, 
provocando la emisión de fotoelectrones que nos proporcionan información sobre la energía 
de cada nivel y, por tanto, sobre la naturaleza de cada átomo emisor.  
 
Puesto que la energía del haz es hv, si el fotoelectrón sale con una energía cinética EK, la 
diferencia entre ambas da la energía de ligadura (EL) del átomo en particular, característica 
de cada elemento. Todo se resume a medir la velocidad de los electrones emitidos mediante 
el espectrómetro (ecuación 32): 
 
EL = hv – EK                                                 Ecuación 32 
 
Para ello es necesario trabajar en condiciones de Ultra Alto Vacío UHV (ultra high vacuum).  
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Condiciones de análisis: Los experimentos XPS se llevaron a cabo con la plataforma de 
caracterización de superficies XPS/ ISS/UPS-ACenteno construida por SPECS (Alemania) 
(Figura 13). La plataforma está provista de un analizador de energía PHOIBOS 150 2D-
DLD. Para las mediciones se utilizó una fuente de rayos-X Al Ka monocromatizada (FOCUS 
500) operada a 200 W. La energía de paso del analizador hemisférico se fijó en 100 eV 
para los espectros generales y en 60 eV para espectros de alta resolución. La 
compensación de la carga superficial se controló para algunas muestras utilizando un Flood 
Gun (FG 15/40-PS FG 500) operado a 58 µA-2.5 eV. Las regiones analizadas para las 
muestras fueron: C 1s, O 1s, Ti2p; Pt4f; F1s. Las deconvoluciones se realizaron con el 
programa Unifit 2009 [82].  
 
 
Figura 13. Plataforma XPS/ ISS/UPS-ACenteno, Fuente: Universidad Industrial de Santander 
(UIS). 
 
2.2.7. Espectroscopía Infrarroja con Transformada de Fourier 
 
Principio: La Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier se basa en que los 
enlaces químicos de las sustancias tienen frecuencias de vibración específicas, que 
corresponden a los niveles de energía de la molécula. Estas frecuencias dependen de la 
forma de la superficie de energía potencial de la molécula, la geometría molecular, las 
masas atómicas y, posiblemente, el acoplamiento vibracional. Si la molécula recibe luz con 
la misma energía de esa vibración, entonces la luz será absorbida si se dan ciertas 
condiciones; para que una vibración aparezca en el espectro infrarrojo, la molécula debe 
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someterse a un cambio en su momento dipolar durante la vibración. Con el fin de hacer 
medidas en una muestra, se transmite un rayo monocromo de luz infrarroja a través de la 
muestra, y se registra la cantidad de energía absorbida. Repitiendo esta operación en un 
rango de longitudes de onda de interés (por lo general, 4000-400 cm-1) se puede construir 
un gráfico. Al examinar el gráfico de una sustancia, un usuario experimentado puede 
obtener información sobre la misma. Esta técnica funciona casi exclusivamente en enlaces 
covalentes, y se usa mucho en química, en especial en química orgánica. Se pueden 
generar gráficos bien resueltos con muestras de una sola sustancia de gran pureza. Sin 
embargo, la técnica se utiliza habitualmente para la identificación de mezclas complejas. 
 
Condiciones de análisis: Para los análisis por FT-IR, se usó un equipo Thermo Scientific-
Nicolet iS10 (Figura 14), para el análisis de los fotocatalizadores se colocaron las muestras 
en una celda ATR y los espectros se registraron en un número de onda entre 4000 y 1000 
cm-1 con una resolución de 2 cm-1.   
 
Figura 14. Thermo Scientific-Nicolet Is10. Fuente grupo de Catálisis -UPTC 
 
2.3. Evaluación de la actividad Fotocatalítica. 
 
Descripción del sistema de reacción: las reacciones fotocatalíticas se llevaron a cabo en un 
reactor tipo batch cubierto con una placa plexiglás, usando como fuente de luz una lámpara 
Osram Ultra-Vitalux (300W) (Figura 15), la intensidad de la luz UV-Visible incidente en la 
solución de sustrato se midió con un fotoradiómetro Delta OHM HD2102.1, siendo 30 W/m2. 
Esta intensidad fue seleccionada para esta investigación con el objetivo de simular las 
condiciones ambientales, teniendo en cuenta que el sol produce 0.2-0.3 mol de fotones m-
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2 h-1 en el rango de 300-400 nm con un flujo UV típico de 20-30 W m2 cerca de la superficie 
de la tierra  [83]. De igual manera, es importante mencionar que la radiación anual promedio 
de la ciudad de Tunja, se encuentra cerca de 30 W/m2.  
 
 
Figura 15. Reactor Tipo Bacth. Fuente grupo de Catálisis –UPTC. 
 
En esta sección del desarrollo experimental se estudió la efectividad de los 
fotocatalizadores en el tratamiento de soluciones de anilinas comerciales 
convencionalmente usadas en el proceso de tinción de lanas y fibras, estas soluciones se 
prepararon en el laboratorio; y en una segunda etapa se evaluaron los mejores materiales 
en el tratamiento fotocatalítico de efluentes contaminados provenientes de la industria de 
artesanías, a continuación se explica detalladamente el procedimiento llevado a cabo en 
cada etapa: 
 
Fotodegradación de anilinas comerciales  
 
En esta sección del trabajo se evaluó la efectividad de los fotocatalizadores basados en 
TiO2, en la degradación de dos anilinas comerciales. La selección de las anilinas se 
estableció teniendo en cuenta los resultados obtenidos a partir de una encuesta realizada 
a los diferentes artesanos del departamento de Boyacá en el año 2016 [84]. En donde se 
observó que los artesanos realizan la tinción de lanas y fibras haciendo uso principalmente 
Lámpara 
UV-Visible Placa 
Plexiglas 
Flujo 
continuo de 
oxígeno 
Reactor 
batch 
Toma de 
muestras  
Agitación 
magnética 
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de colorantes comerciales, tipo de anilinas, y vinilos. El uso de estos colorantes alcanza un 
porcentaje del 88%, lo que es importante, dada la alta toxicidad de estos compuestos 
sintéticos, que estarán presentes en el residuo final de tinción. Es importante mencionar 
que las anilinas son colorantes comerciales que en su mayoría están sintetizadas con otros 
aditivos para brindar una mejor adhesión del colorante al material y presentan un gran 
número de tonalidades. Dentro de las anilinas usadas para tinción, los encuestados 
reportaron que las de más amplia aplicabilidad para tinción de lanas y fibras, son las marcas 
comerciales denominadas: El Sol (Miel) y El Indio (Escarlata L).  
 
Para la evaluación de la actividad fotocatalítica de los materiales sintetizados se usó una 
solución de colorante con un volumen de 250 mL y con una concentración de 25 ppm, la 
cantidad de fotocatalizador empleada fue de 1 g de catalizador por litro de solución, esta 
suspensión se homogenizó en oscuridad por ultrasonido durante 10 minutos para favorecer 
el equilibrio adsorción-desorción de los colorantes sobre el fotocatalizador. La reacción 
fotocatalítica se llevó a cabo en el reactor tipo batch descrito anteriormente; se realizó un 
seguimiento de la reacción en un tiempo total de 2 h, tomando muestras en diferentes 
intervalos de tiempo (0, 2, 5, 10, 15, 30, 45, 60, 90 y 120 minutos), la cuantificación de la 
concentración de colorante se realizó por espectrofotometría UV-Visible, en un 
espectrofotómetro Themovision EV-300 (Figura 16). 
 
 
Figura 16. Espectrofotómetro Themovision EV-300. Fuente grupo de Catálisis –UPTC. 
 
Determinación de la concentración de colorante, se realizó por espectrofotometría UV-
Vis con base a la ley de Lambert-Beer. Se realizó una curva de calibración a determinada 
longitud de onda, se obtienen los resultados de linealidad y pendiente con la ecuación 33, 
para realizar la extrapolación de los datos obtenidos. 
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y = b + mx                                            Ecuación 33                                           
Dónde:  
 
y: valor absorbancia 
b: Valor Intercepto con el eje x. 
m: Pendiente de la recta  
x: concentración del sustrato. 
En el presente trabajo se calcularon además otros parámetros como conversión, velocidad 
de reacción y Carbono Orgánico Total, una explicación de los cálculos realizados se incluye 
a continuación: 
 
Conversión: La conversión es el porcentaje de reactivo que se ha transformado durante la 
reacción, relacionado con la concentración de inicial del mismo, la cual se calculó según la 
Ecuación 34. 
%C = 𝐶0−𝐶1/𝐶0 *100                                          Ecuación 34 
Dónde:  
 
C: Conversión  
C0: Concentración inicial de colorante  
C1: Concentración de colorante en el tiempo de reacción.  
  
Velocidad de degradación de los colorantes (mg de colorante L-1s-1): La velocidad de 
degradación corresponde a los miligramos de colorante presente en 1 litro de la solución 
que se eliminaron en un segundo durante la primera hora de la reacción, como se describe 
en la siguiente Ecuación.  
 
Ѵ = 𝑘 𝐶0 60 𝑚𝑖𝑛 100 %                                  Ecuación 35  
Dónde:  
 
Ѵ: Velocidad de degradación (mg.L-1s-1).  
𝑘: Constante de reacción inicial, calculada a partir de la pendiente de la gráfica de % 
conversión Vs tiempo de reacción (min-1).  
𝐶0: Concentración inicial de sustrato correspondiente a 25 mg/L. 
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Determinación de Carbono Orgánico Total (COT): Para la determinación del grado de 
mineralización de los colorantes a lo largo de los tratamientos fotocatalíticos se midió el 
Carbono Orgánico Total, que es una medida indirecta del contenido total (mg/L) de 
compuestos orgánicos de la muestra. Se usó un analizador de COT Multi N/C 2100, 
analytikjena (Figura 17). 
 
Este equipo utiliza la oxidación química del Carbono a CO2, con cuantificación mediante un 
detector de infrarrojos (IR). El equipo permite analizar tres parámetros, Carbono Total (CT), 
Carbono Inorgánico Total (CIT) y Carbono Orgánico Total (COT).  
 
Las muestras del seguimiento fotocatalítico fueron filtradas y posteriormente inyectadas al 
analizador de COT, pasando a un horno a una temperatura de 750 °C, en este se encuentra 
un tubo de combustión con catalizador de Pt (pellets), el CO2 pasa al detector IR. Para la 
determinación del TIC, la muestra se inyecta a la trampa de ácido ortofosfórico al 40% v/v 
que transforma el contenido de TIC de la muestra en CO2. La muestra en estas condiciones 
se somete a un proceso de purga con O2 y el CO2 es arrastrado hacia el detector IR. 
 
 
Figura 17. Determinador de Carbono Orgánico Total. Fuente grupo de Catálisis –UPTC. 
 
Por otra parte, es importante mencionar que al finalizar las reacciones fotocatalíticas se 
realizó la evaluación de la estabilidad de los mejores fotocatalizadores frente a procesos de 
reutilización después de sucesivos ensayos de actividad para establecer la viabilidad y 
reproducibilidad de las reacciones fotocatalíticas. Para ello, se recuperaron los materiales 
por filtración y secado a 110 °C durante 12 horas. 
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Fotodegradación de efluentes coloreados  
 
En esta etapa de la investigación se evaluaron los fotocatalizadores que presentaron el 
mejor comportamiento en el tratamiento de las soluciones de anilinas comerciales 
preparadas en el laboratorio, en el tratamiento de efluentes de la industria de artesanías de 
la población de Nobsa-Boyacá. Para la toma de muestras de agua residual se realizó un 
muestreo aleatorio simple, las muestras fueron colectadas y trasportadas desde las 
empresas de artesanías según el protocolo establecido en el Standard Methods for 
Examination of Water and Wastewater [85], teniendo en cuenta el tipo de análisis a realizar. 
 
La evaluación de la actividad fotocatalítica se llevó a cabo en las mismas condiciones de la 
fotodegradación de anilinas comerciales, anteriormente mencionada. 
   
Los efluentes coloreados son muestras muy complejas, debido a esto se realizó un 
diagnóstico de las aguas de desecho, en donde se estudió la eliminación de Escherichia 
coli, coliformes totales y otras enterobacterias presentes en las aguas residuales en estudio. 
Se determinó la concentración de estas bacterias en las muestras de agua residual y la 
efectividad del tratamiento fotocatalítico en la eliminación bacteriana, todas las muestras se 
analizaron antes y después del tratamiento fotocatalítico. Las poblaciones bacterianas 
fueron monitoreadas durante las 5 h de reacción fotocatalítica. Los análisis se realizaron 
mediante el método de filtración por membrana (método 9222)[85], empleando como medio 
de cultivo el Agar para Coliformes Chromocult®. Después de incubar las placas por 24 
horas a 37 °C, se realizó el conteo de colonias desarrolladas en el filtro. Los resultados de 
concentración bacteriana en las muestras analizadas se reportaron en términos de 
unidades formadoras de colonia (UFC)/100 mL de muestra de agua residual. 
 
Se realizó el análisis físico-químico de las muestras de aguas residuales, antes y después 
del tratamiento fotocatalítico, teniendo en cuenta los parámetros consignados en el 
Standard Methods para la determinación de alcalinidad, pH y cloruros, estos análisis hacen 
parte de la norma sanitaria para vertimientos de industrias y productos de manufactura. A 
continuación, se describe el procedimiento de los análisis físicoquímicos. 
 
Alcalinidad: Se determinó por valoración de la muestra con una solución estandarizada de 
H2SO4 0,02M, estudiando dos puntos sucesivos de equivalencia, indicados mediante el 
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cambio de color utilizando dos indicadores naranja de metilo y fenolftaleína. Para esta 
determinación se siguió la norma ASTM 1067-92 y el método 2320B de los Standard 
Methods for the Examination of Water and Waste Water [85]. 
 
pH: se midió directamente utilizando un equipo SI Analytics Lab 850. 
 
Cloruros: Se basó en una valoración de la muestra problema con nitrato de plata, utilizando 
como indicador dicromato de potasio. La plata reacciona con los cloruros para formar un 
precipitado de cloruro de plata de color blanco. En las inmediaciones del punto de 
equivalencia al agotarse el ión cloruro, empieza la precipitación del cromato. La formación 
de cromato de plata se identificó por el cambio de color de la disolución a anaranjado-rojizo 
y por la formación del precipitado. En este momento se dió por terminada la valoración. Se 
siguió Método 4500 Cl- B “Argentometric Method” de los Standard Methods for the 
Examination of Water and Waste Water [85]. Para asegurar la confiabilidad de los 
resultados presentadosen este documento, todos los análisis fisicoquímicos y reacciones 
fotocatalíticas se realizaron por duplicado los resultados obtenidos se evaluaron 
estadísticamente teniendo en cuenta la media aritmética y el coeficiente de variación, lo 
mismo que el cálculo de los porcentajes de error. 
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Capítulo 3 
3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
3.1. Caracterización de los de fotocatalizadores basados en TiO2  
 
Para determinar sus propiedades fisicoquímicas, los materiales fotocataliticos sintetizados 
se caracterizaron usando diferentes técnicas como: Difracción de rayos-X (DRX), 
Fisisorción de N2 (SBET), Espectrofotometría UV-Vis de reflectancia difusa (UV-Vis DRS), 
Microscopía Electrónica de transmisión (MET), Espectroscopia fotoelectrónica de rayos-X 
(XPS) y Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FT-IR), a continuación, se 
incluyen los resultados de los análisis realizados: 
 
3.1.1. Difracción de Rayos-X (DRX) 
 
Se obtuvieron los difractogramas de Rayos-X de los fotocatalizadores de las diferentes 
series sintetizados, los cuales se presentan en la Figura 18; como se puede observar, los 
materiales de la serie del TiO2 comercial modificado y TiO2 preparado en el laboratorio por 
el método sol-gel, TiO2 C y TiO2 S-G presentados en la Figura 18-A y Figura 18-B, 
respectivamente; contienen las fases cristalinas Anatasa y Rutilo del TiO2, identificadas por 
los picos de difracción principales ubicados en las posiciones 2θ de 25.25° y 27.44°, 
respectivamente. Este resultado indica que a la temperatura de calcinación a la que se 
sometieron los materiales, se presenta cierto grado de rutilización. 
 
En la Figura 18-C se observa que los materiales obtenidos por medio de la síntesis 
Hidrotermal, tienen como única fase cristalina la Anatasa, pero con variaciones en la 
intensidad de los picos de difracción según la modificación realizada. Se observa que la 
adición de flúor causó algunos cambios en los difractogramas, representados por la 
diferencia en la anchura y la intensidad de los picos A(101), A(004) y A(200), esto es de 
especial interés teniendo en cuenta lo reportado por Lara y colaboradores [75]. Quienes 
han encontrado que las variaciones en el comportamiento de la apariencia de los picos de 
difracción dan cuenta de las modificaciones que podrían estar ocurriendo en las caras 
expuestas por el TiO2; por otra parte, es importante comentar que la adición de platino no 
modifica la intensidad de las señales observadas en los difractogramas. 
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En los materiales fluorizados, se observa que al fluorizar y posteriormente calcinar el TiO2 
preparado en el laboratorio por la metodología sol-gel (TiO2S-G), se obtiene un material que 
exhibe únicamente la fase Anatasa (F-TiO2 S-G), esto puede explicarse teniendo en cuenta 
que según lo reportado por Li y colaboradores [86,87] la presencia de los grupos fluoruro 
en los materiales F-TiO2 contribuye a la protección de la fase cristalina anatasa durante la 
calcinación evitando la rutilizacion, este efecto se observa claramente en el presente trabajo 
donde se encontró como única fase Anatasa. Por el contrario, en el TiO2 comercial (TiO2C) 
aún después de la fluorización se presenta una combinación de las dos fases cristalinas 
Anatasa y Rutilo, esto se atribuye a que este material ya se encuentra calcinado antes del 
tratamiento de fluorización; y teniendo en cuenta que el proceso de calcinación del TiO2 es 
el que permite la formación de las fases cristalinas, resulta muy difícil modificar la 
concentración estructural del material comercial. 
 
 
 
Figura 18. Difractogramas obtenidos para las series de materiales analizados: (a) material 
comercial modificado, (b) sintetizados por sol-gel, (c) sintetizado vía Hidrotermal 
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Por DRX no se detectaron las señales características del platino, esto se debe 
principalmente al bajo porcentaje de Pt fotodepositado sobre la superficie de los 
fotocatalizadores, que puede estar por debajo del límite de detección de la técnica DRX. 
Los tamaños de cristal de la fase Anatasa se calcularon usando la ecuación de Scherrer 
(Sección 2.2.1)  y  a  partir  de  la  intensidad  del  pico  (101)  de  la  Anatasa; estos datos 
se reportan en la Tabla 4, como se puede observar, en el TiO2 S-G y el TiO2 C se presentan 
valores de tamaño de cristalito de Anatasa de 17 y 22 nm, respectivamente; los cuales 
aumentan con el tratamiento de fluorización alcanzando un tamaño de 23 y 24 nm, 
respectivamente; estos resultados están de acuerdo con estudios previos [68,69], donde se 
observó que la presencia de fluoruro promueve el crecimiento de los cristalitos de 
Anatasa. Caso contrario ocurre con los resultados de los materiales hidrotermales, así, el 
TiO2H a medida que es sometido a modificaciones, por adición de flúor y platino disminuye 
el tamaño de cristalito, este efecto se corrobora con la modificación de la intensidad de los 
picos presentada en los difractogramas. En la Tabla 4, se observa también que la 
platinización del TiO2 no modificó el tamaño de cristalito de Anatasa, lo que puede ser 
indicativo de que las partículas de Pt se encuentran localizados en superficie y no modifican 
la estructura del TiO2, obtenido por los diferentes métodos empleados en su síntesis.  
Tabla 4. Resultados de caracterización de los materiales sintetizados. 
Fotocatalizador 
DAnatasa 
(nm) 
SBET 
(m2/g) 
Band 
gap 
(eV) 
Energia de enlace 
(eV) 
Ti 2p3/2 O 1s 
TiO2 C 22 51 3.23 458.5 529.8 
F-TiO2 C 23 48 3.24 458.6 529.8 
Pt-TiO2 C 22 48 3.30 459.6 531.6 
Pt-F- TiO2 C 23 48 3.23 458.6 529.9 
TiO2 s-g 17 11 3.30 458.5 529.8 
F-TiO2 s-g 24 51 3.21 458.4 529.6 
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Tabla 4. Continuación… 
 
Fotocatalizador 
DAnatasa 
(nm) 
SBET 
(m2/g) 
Band 
gap 
(eV) 
Energia de enlace 
(eV) 
Ti 2p3/2 O 1s 
Pt-TiO2 s-g 18 13 3.22 458.7 530.0 
Pt-F-TiO2 s-g 23 42 3.24 458.4 529.8 
TiO2 H 19 33 3.26 n.d. n.d. 
F-TiO2 H 15 27 3.30 n.d. n.d. 
Pt-TiO2 H 18 32 3.23 458.7 529.9 
Pt-F-TiO2 H 14 28 3.28 458.7 530.0 
*n.d. no determinado 
 
3.1.2. Fisisorción de N2 (SBET) 
 
En la Tabla 4 se presentan los valores de área superficial de los fotocatalizadores, 
analizados. En general se observa que el TiO2S-G y el F-TiO2S-G presentan valores de 11 y 
51 m2/g, respectivamente, el aumento del área superficial de la titania, posterior a la 
fluorización se debe al efecto protector que tienen los grupos fluoruro en la superficie del 
TiO2, lo que impide la sinterización de las partículas que se genera a altas temperaturas de 
calcinación, lo que de otra manera contribuiría a la formación de la fase Rutilo, como se 
observó por DRX.    
 
Se observó también que los materiales basados en TiO2 sintetizado por el método 
Hidrotermal, presentan una menor área superficial comparada con las demás series de 
fotocatalizadores, así, por ejemplo, el TiO2 presenta un valor de 33 m2/g, este 
comportamiento se explica por el efecto que tiene sobre la superficie del material la 
presencia de ácido (HF) durante el proceso de síntesis [75].  
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Es importante notar también que para todos los fotocatalizadores analizados se encontró 
que el proceso de fluorización y/o adición de platino ocasionaron una disminución del valor 
SBET del TiO2, lo cual se debe principalmente, a la posible obstrucción de los poros en la 
superficie del TiO2 ocasionada por la presencia de los iones adicionados; en efecto, se ha 
reportado que la presencia de las nanopartículas de Pt en la superficie tiende a disminuir el 
área superficial de la Titania [55].  
 
3.1.3. Espectrometría de Fluorescencia de Rayos-X (FRX)  
 
Por FRX fue posible determinar la composición química y el contenido real de platino en los 
materiales metalizados. Se evidenció que el contenido real de este metal se encuentra por 
debajo del contenido teórico con el que fueron preparados los fotocatalizadores (0.50 wt.%); 
esto indica que existe una reducción incompleta del precursor del metal sobre la superficie 
del TiO2 durante el proceso de fotodeposición,  los contenidos de Pt obtenidos se presentan 
en la Tabla 5. El mayor contenido de Pt, correspondiente a 0,39 wt.% se encontró en el 
material Pt-F-TiO2 sintetizado en el laboratorio, obtenido a través de la metodología sol-gel. 
 
Tabla 5 Contenido real de platino en los materiales sintetizados platinizados.  
Fotocatalizador wt.% de Pt 
Pt-TiO2 s-g 0,29 
Pt-F-TiO2 s-g 0,39 
Pt-TiO2 C 0,25 
Pt-F- TiO2 C 0,36 
Pt-TiO2 H 0,31 
Pt-F-TiO2 H 0,35 
 
El análisis por FRX también reveló la presencia de trazas de especies de Cl- remanentes 
en los sólidos después de la síntesis, este elemento proviene del precursor metálico 
(H2PtCl6) empleado.  
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3.1.4. Espectrofotometría UV-Visible de Reflectancia Difusa (UV-Vis DRS)  
 
Los espectros UV-Vis DRS obtenidos se presentan en la Figura 19, donde a una longitud 
de onda de 370nm se identifica la banda de absorción característica del TiO2, también se 
evidencia un ligero aumento de la absorción en el rango visible del espectro 
electromagnético, comprendido entre 400 y 800 nm en las muestras fluorizadas y 
platinizadas, esto se debe principalmente a la presencia de los iones fluoruro en la superficie 
del TiO2 [41] y a la coloración gris oscura de los materiales platinizados (Figura 19d). 
 
            
Figura 19. Espectros UV-Vis DRS para las series de materiales: material comercial 
modificado (a), sintetizados por sol-gel (b), Hidrotermal (c) e imágenes de TiO2 antes y 
después de la fotodeposición de Pt (d)  
 
A partir de los análisis por UV-Vis DRS se calcularon también los valores de Band gap de 
las muestras, los resultados obtenidos se presentaron en la Tabla 4, en general, se observa 
que este parámetro no se modifica significativamente por los diferentes tratamientos 
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aplicados al TiO2, obteniéndose valores alrededor de 3,2 eV, con una ligera disminución 
ocasionada por la adición de Platino; lo que se encuentra de acuerdo con trabajos previos 
donde se ha reportado que la adicción de metales pueden contribuir a disminuir el ancho 
de banda del TiO2 [50]. 
 
3.1.5. Espectroscopía Infrarroja con Transformada de Fourier (FT-IR) 
 
Diferentes estudios han reportado que los grupos -OH en la superficie del TiO2 son factores 
determinantes del comportamiento fotocatalítico, al contribuir en la producción de los 
radicales •OH [29-31]; de acuerdo con lo reportado en la literatura, los tipos y el rango IR 
donde aparecen los grupos -OH superficiales se presentar en la Figura 20; de acuerdo con 
esta información, a continuación, se analizan los espectros obtenidos para los materiales 
sintetizados en el presente trabajo. 
 
Figura 20 Distribución de los grupos hidroxilo superficiales. Tomado de Murcia, 2013 [78]. 
 
En la Figura 21 se presentan los espectros FT-IR de los materiales en la región 
comprendida entre 4000 y 2400 cm-1, donde se evalúa la distribución y el tipo de grupos 
hidroxilo superficiales presentes en los catalizadores estudiados. Las especies presentes 
en el TiO2 corresponden a: grupos hidroxilo aislados (OH(a)) y superficiales o H-enlazados 
(OH(s)); es decir aquellos -OH situados en las regiones más uniformes de la superficie y 
agua adsorbida.  
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Figura 21. Espectro FT-IR para las series de materiales: material comercial modificado (a), 
sintetizados por sol-gel (b), Hidrotermal (c). 
 
En la Figura 21a, se observa como la intensidad de las bandas disminuye después de la 
adicción de Fluor o Platino, sobre el TiO2 comercial, un comportamiento similar, aunque 
menos evidente se observó en las series de fotocatalizadores sintetizados en el laboratorio 
por la metodología Sol-gel e Hidrotermal. Lo anterior indicaría que los iones F- y Pt pueden 
remplazar a los grupos –OH del TiO2, modificando la superficie del mismo, como se 
evidenció también a través de los análisis realizados por fisisorción de N2 (sección 3.1.2.). 
 
3.1.6. Microscopía electrónica de transmisión (MET) 
 
En la Figura 22 se presentan micrografías seleccionados correspondientes a las muestras 
platinizadas, junto con los histogramas que representan la distribución de tamaño de 
partícula de platino calculado para cada muestra. En las micrografías se observa a las 
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partículas de platino como pequeños círculos oscuros ubicados en la superficie de las 
partículas de Anatasa (de mayor tamaño).  
 
 
 
Figura 22. Micrografías MET de los materiales platinizados a) Pt-F- TiO2C y b) Pt-TiO2s-g,  
En el caso del fotocatalizador Pt-F- TiO2C el tamaño promedio de partícula de Pt (Figura 22) 
es mucho mayor y corresponde a valores entre 9 y 10 nm. Además, se observa que la 
agregación de las partículas de Pt, las cuales no estan distribuidas homogéneamente en la 
superficie de TiO2 comercial. Los materiales de la serie hidrotermal  presentan tamaños de 
partícula entre 4 y 6 nm, en estos materiales se observa una deposición homogénea de las 
partículas de Pt, lo que se vería favorecido por la estructura cristalina que presentan estos 
materiales donde hay una exposición preferencial de caras del TiO2 (101)(001)que 
presentan un mayor ordenamiento, según estudios reportados por Lara y colaboradores 
[75]. 
50 nm
(b)
Pt
Pt 7 - 8 8 - 9 9 - 10 10 - 11 11 - 12 12 - 13 >13
0,0
0,1
0,2
0,3
0,4
fi
 (
a.
u
)
Particle size range (nm)
 
 
Tamaño de partícula (nm)
fi
 (
u
.a
)
50 nm
(a)
Pt
1 - 2 2 - 3 3 - 4 4 - 5 5 - 6 >6
0.0
0.1
0.2
0.3
0.4
fi
 (
a.
u
)
Particle size range (nm)
 
 
Tamaño de partícula (nm)
fi
 (
u
.a
)
(B) 
(A) 
56 
 
La  morfología y distribución de las partículas de Pt observada en las muestras analizadas, 
está relacionada con el área superficial del TiO2, es así como el catalizador F-TiO2 presenta 
un área superficial mayor correspondiente a 51 m2/g (Tabla 4), comparada con el 
catalizador F-TiO2C (48 m2/g). Al depositar el platino en el material con mayor área 
superficial (F-TiO2), se ve favorecida la distribución homogénea de este metal en superficie, 
como se observa en la Figura 22. 
El tamaño promedio calculado para las partículas de platino está entre, 5 y 6 nm para la Pt-
F-TiO2S-G. Según estudios de Hidalgo y colaboradores [88], otro de los beneficios de la 
fluorización es que favorece la deposición homogénea de partículas de platino de menor 
tamaño sobre la superficie de la titania. 
 
3.1.7. Espectroscopía de Fotoelectrones de Rayos-X (XPS)  
 
En la Figura 23 se presentan espectros XPS seleccionados obtenidos para las regiones O 
1s, Na 1s y F 1s de los fotocatalizadores preparados por fluorización y platinización del 
TiO2S-G. Inicialmente, en la Figura 23a se observa el espectro correspondiente a la región 
de O1s, representada por un pico detectado en todas las muestras analizadas, que se 
encuentra localizado a una energía de enlace de 529,6 ± 0,2 eV, este pico corresponde a 
especies O2- presentes en el TiO2. Además, se observa un amplio hombro a energías de 
enlace más altas (530,3 eV), que indica la presencia de grupos hidroxilo en la superficie. 
Se observa también que la intensidad de este hombro es mayor en los fotocatalizadores F-
TiO2S-G, F-TiO2C y Pt-TiO2H, lo cual indica que la cantidad de grupos hidroxilo es mayor en la 
superficie de este material por la facilidad que poseen los grupos fluoruro de reemplazar y 
liberar a los grupos hidroxilo presentes en la superficie del TiO2 [26,78,89,90]. 
Se observa que todas las muestras de fotocatalizadores basados en TiO2 presentan 
energías de enlace de 458.7±0.2 eV para los picos de Ti 2p3/2 las cuales se asignan a 
especies Ti4+ en la red del TiO2 (Tabla 4). 
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b) 
 
Figura 23. Espectros XPS de las regiones a). O 1s b). Na 1s y c). F 1s de los fotocatalizadores 
sintetizados. 
 
Por XPS también se analizó la región F1s, en esta región, se observó un pico principal 
situado a una energía de enlace de 684 eV (Figura 23c), este pico se debe al fluoruro (≡Ti-
F), formado por la reacción de intercambio de ligandos entre el F- y el grupo hidroxilo de la 
superficie del TiO2 (≡Ti-OH) [26,91]; los iones F- presentes se encuentran únicamente 
adsorbidos en el TiO2 ya que no se observa señal de F- substituido en la red (688.5 eV). 
Los contenidos atómicos de F en la superficie de las muestras fluorizadas, calculados por 
XPS se presentan en la Tabla 6; como se puede observar en el TiO2 comercial hay un 
menor contenido de flúor, lo que indica una menor afinidad de este ion con la superficie del 
material comercial.  
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Tabla 6 Contenido de Flúor en los materiales sintetizados 
Fotocatalizador Concentración 
Atómica [%] 
F-TiO2 s-g 1,83 
Pt-F-TiO2 s-g 1,12 
F-TiO2 C 0,48 
Pt-F- TiO2 C 0,37 
Pt-TiO2 H 1,31 
Pt-F-TiO2 H 1,62 
 
Mediante los análisis de XPS también se detectó la presencia de especies de C, Na y Cl en 
las muestras, que provienen de los reactivos usados en la síntesis de los materiales 
fotocatalíticos.  
 
Por XPS se analizó también la región Pt 4f7/2, se realizó una deconvolución del doblete 
característico de este metal, usando el programa UNIFIT 2009 [82] para determinar el 
estado de oxidación en el que se encuentra el metal en los materiales sintetizados. Para 
realizar la deconvolusión se asumió una separación de 3,3 eV entre los dos componentes 
del doblete. Se usó un “background” de tipo Shirley, el cual fue extraído de cada espectro. 
En aras de la brevedad no se incluyen los espectros de los demás materiales.  
 
En la Figura 24 se presentan los espectros XPS de los materiales Pt-F-TiO2S-G y Pt-F-TiO2H. 
El análisis de la región 4f permite identificar el estado de oxidación del Pt en los 
catalizadores, para este análisis, se realizó una deconvolución empleando el software 
UNIFIT 2009 [82]. Se observan las regiones 4f5/2 y 4f7/2, donde se pudo establecer que en 
las muestras platinizadas, hay especies de platino reducido Pt0 se encuentra a 70.5 eV, 
mientras que la forma oxidada Pt+2 ubicada en 72.5 ev [26]; demostrando la reducción 
incompleta del precursor metálico durante la síntesis, esto está en concordancia con los 
resultados obtenidos por FRX (Tabla 5). El Pt metálico es la forma más efectiva para el 
mecanismo de mejora de la actividad fotocatalítica del TiO2 por el incremento de la 
separación de cargas ya comentado en la introducción de la presente investigación. 
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Figura 24 Espectros XPS de la región 4f para las muestras platinizadas (A) Pt-TiO2H  y (B) Pt-F-
TiO2S-G. 
   
Hasta este punto se han descrito detalladamente los resultados de caracterización que 
permitieron conocer las propiedades físicoquímicas de los fotocatalizadores estudiados en 
la presente investigación, y el efecto que tienen sobre las mismas los parámetros de síntesis 
empleados; estos resultados serán útiles para correlacionarlos con el comportamiento 
fotocatalítico que presentan los materiales en las reacciones en las que fueron evaluados y 
cuyos resultados se presentan en la siguiente sección. 
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3.2. Evaluación de la actividad fotocatalítica. 
 
3.2.1. Degradación de anilinas comerciales. 
 
Como se mencionó en la sección 2.3, los materiales fotocatalíticos sintetizados y 
caracterizados se evaluaron en el tratamiento de soluciones de 2 anilinas comerciales, las 
cuales se seleccionaron para la presente investigación teniendo en cuenta estudios previos, 
donde se determinó que las anilinas usadas en mayor proporción para tinción de fibras y 
lanas en el departamento de Boyacá, son las marcas comerciales denominadas: El Sol y El 
Indio (Figura 25) [84]. 
 
 
Figura 25 Marcas de anilinas usadas en la tinción de lanas y fibras  en el departamento 
de Boyacá, tomado de Cely, 2016  [84]. 
 
Teniendo en cuenta que en la literatura actual no se encuentra información detallada de 
éstas anilinas comerciales, las mismas fueron sometidas a una caracterización por medio 
de diferentes técnicas instrumentales tales como DRX, FRX y FT-IR. Mediante Difracción 
de Rayos X se determinó que las anilinas presentan patrones de difracción similares, de 
igual manera se trata de sólidos cristalinos (Figura 26-a); también se observa que se 
presentan patrones de difracción correspondientes a Sulfato de Sodio ubicados en la 
posición 2ө a 27.41°, 45.53° y 53.97°; Calcio ubicados en la posición 2ө a 32.99° y 58.52°, 
Carbono posición 2ө a 37.77° y p-anilina posición 2ө a 22.52° y 40.57°.  
 
En el espectro FT-IR de las anilinas comerciales (Figura 26-b) se presentan bandas 
ubicadas a ~1606 y 1509 cm-1 asignadas a las vibraciones CH3, y la ubicada a 1366 cm-1, 
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b) a) 
se atribuye a vibraciones C-C de los anillos aromáticos; a 1418 cm-1 es atribuida a la 
vibración N=N del grupo azo. Las bandas detectadas en el rango entre 1308 y 1100 cm-1 se 
asignan vibraciones R-O-CH2.  
 
Figura 26 Caracterización de las anilinas comerciales; a) DRX  y b) FT-IR. 
Por FRX, fue posible determinar la composición elemental de las anilinas estudiadas, los 
resultados se reportan en la Tabla 7; en los resultados se observan trazas de sodio y cloro, 
esto se puede atribuir a sales presentes en las anilinas comerciales, estas sales actúan 
como mordiente para favorecer el proceso de Tinción. 
 
Como se puede observar, las anilinas son químicos complejos que incluyen en su 
composición diferentes elementos, de ahí su potencial toxicidad en el ambiente y la 
importancia de dar tratamiento a estos compuestos antes de su desecho en el desagüe o 
en fuentes hídricas. Lo anterior constituyó el objetivo principal de la presente tesis de 
Maestría.  
Tabla 7. Caracterización por FRX de las anilinas comerciales 
             Anilina 
Elemento 
“El Sol” “El Indio” 
C  24.58 45.05 
N  5.03 5.07 
O  38.05 23.28 
Na  18.72 8.62 
S  13.41 15.79 
Cl 0.24 2.20 
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Previo a la realización de las reacciones fotocatalíticas, se realizó un barrido entre las 
longitudes de onda 200 y 800 nm por espectrofotometría UV-Vis, esto a fin de determinar 
la longitud de onda máxima a la que absorben las anilinas comerciales en solución; siendo 
500nm para “Indio” y 474nm para “Sol”.   
 
Inicialmente, como reacción blanco se evaluó el efecto de fotólisis o sensibilidad de las 
anilinas a la luz UV-Vis, cualitativamente se observó que no hay cambios significativos en 
la coloración de las soluciones de las soluciones de anilinas bajo luz UV-Vis, incluso 
después de 120 min de iluminación a una intensidad de 30W/m2. Posteriormente, en el 
tratamiento fotocatalítico se observó que éste es efectivo en la degradación de las anilinas 
comerciales analizadas y a manera de ejemplo, en la Figura 27 se presentan imágenes 
seleccionadas, donde se puede observar el cambio de coloración de la anilina comercial de 
marca “El sol”, cuando se somete al tratamiento fotocatalítico usando el catalizador F-TiO2H; 
se observa que a medida que aumenta el tiempo de reacción disminuye la coloración de la 
anilina, alcanzando en un tiempo de 60 minutos la total eliminación de color en la muestra 
analizada, indicativo del rompimiento del grupo cromóforo de la anilina comercial, que 
según los análisis de caracterización mencionados anteriormente corresponde al grupo azo 
(N=N). 
 
 
Figura 27. Seguimiento de la degradación fotocatalitica de la anilina “El Sol” sobre el 
fotocatalizador Pt- TiO2 H. 
 
El seguimiento realizado por espectrofotometría UV-Vis permitió observar la evolución en 
la degradación de los colorantes y calcular cuantitativamente su concentración teniendo en 
cuenta la curva de calibración previamente elaborada. En la Figura 28 se presentan los 
espectros obtenidos en el trascurso de 120 min de la reacción de degradación de las 
anilinas El sol y El Indio usando el fotocatalizador Pt-TiO2 H. En estas figuras, es evidente la 
disminución en la intensidad de las bandas de absorción en todo el espectro, comprendido 
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entre 200 y 800nm, lo que indica la degradación del grupo cromóforo de los colorantes 
analizados, también se observa para las dos anilinas evaluadas, la desaparición de la 
banda de absorción principal.  
 
  
Figura 28. Espectros UV-Vis obtenidos durante la degradación fotocatalítica usando el 
fotocatalizador Pt-TiO2H, a). “El Indio” y b). “El sol”. 
 
Es importante notar que la ausencia de nuevas señales en los espectros de absorción en 
el rango UV-Vis, confirman la mineralización del colorante que se está tratando; de no ser 
así, indicaría que durante la degradación del colorante se está contribuyendo a la formación 
de compuestos intermediarios [80]. Para corroborar esta hipótesis de mineralización, se 
realizó el análisis de Carbono Orgánico Total (COT) (Figura29), donde se evidencia la 
disminución de la cantidad de COT en función del tiempo de reacción, confirmando de esta 
manera la mineralización de los compuestos orgánicos, logrando al cabo de los 120min de 
fotoreacción un valor mínimo de COT de 1.0 ppm. Comparando los resultados obtenidos 
con la norma del Ministerio de Medio Ambiente y Desarrollo Sostenible, resolución 2115 del 
22 de Junio de 2007 [92], donde se reportan los valores para el parámetro de COT con un 
límite máximo de 5.0 ppm; encontramos entonces que los resultados de TOC después del 
tratamiento fotocatalítico, se encuentran dentro de las exigencias de la normatividad 
colombiana, siendo esta una importante contribución de la presente investigación; los 
resultados obtenidos indicarían una potencial aplicación de las muestras tratadas por 
fotocatálisis en procesos de irrigación de cultivos. 
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Figura 29. Seguimiento de COT en función del tiempo, en el tratamiento de las anilinas 
comerciales con el fotocatalizador Pt-TiO2 H. 
 
A partir de los resultados obtenidos por espectrofotometría UV-Vis fue posible determinar 
la concentración de las anilinas a lo largo de la reacción fotocatalítica. A continuación, se 
presentan por separado los resultados obtenidos por cada anilina comercial analizada. 
 
ANILINA “EL INDIO” 
 
Como se observa en la Figura 30, durante el test de fotólisis, la iluminación bajo luz UV-Vis 
no induce cambios significativos en la concentración de la anilina El indio; por el contrario, 
cuando se usan fotocatalizadores en el proceso, si es posible aumentar significativamente 
la degradación de la anilina, logrando su total eliminación según los análisis por UV-Vis en 
un tiempo de total reacción de 2 horas. Determinando así que los mejores fotocatalizadores 
de cada serie analizada fueron los siguientes: F-TiO2 C, Pt-TiO2 H y TiO2 S-G.  
 
En general, se observa que los parámetros empleados para la síntesis TiO2 comercial o 
preparado en el laboratorio, tienen un efecto directo sobre la actividad fotocatalítica de este 
semiconductor. Así, por ejemplo, en el caso del TiO2 comercial la adición de Flúor, permite 
aumentar significativamente la efectividad del TiO2 en la degradación de la anilina comercial 
“El Indio”, lo que está relacionado con la presencia de los átomos de Flúor en el catalizador, 
estos iones fluoruro pueden impulsar la fotocatálisis en la región visible debido a la creación 
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de vacantes de oxígeno [81-85]. El aumento de la absorción en el material fluorizado en la 
región visible pudo corroborarse a través de los análisis por UV-Vis DRS como se indicó en 
la sección 3.1.4. (Figura 19).  
 
     
 
Figura 30. Degradación fotocatalítica de la anilina “El Indio”, en función del tiempo de reacción, 
usando las series de materiales analizados: (a) material comercial modificado, (b) sintetizado vía 
Hidrotermal, (c) sintetizados por sol-gel. 
 
En el caso de los materiales basados en TiO2C y modificados por la fotodeposición de Pt, 
se presentó una disminución de la actividad fotocatalítica, efecto se ha sido explicado con 
detalle por Hidalgo y colaboradores en sus estudios de la actividad fotocatalítica de 
sistemas basados en TiO2  [93], atribuyéndose este descenso en la actividad a la presencia 
simultánea de las fases Anatasa-Rutilo teniendo en cuenta que se considera a la Anatasa 
como la fase más activa  en fotocatálisis. 
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Por otra parte, teniendo en cuenta que el material comercial ya se encuentra calcinado 
antes de la fluorización y platinización no se pudo modificar su estructura cristalina, lo que 
no resulta tampoco favorable para la deposición efectiva de Pt; así como se observó por 
MET en el material comercial hay un menor número de partículas de Pt, evitando así que 
la adición de Pt puede favorecer la actividad fotocatalítica. 
 
En el caso de la serie de TiO2 preparado en el laboratorio a través del método Hidrotermal 
(Figura 30b), se encontró la mayor actividad fotocatalítica con el material platinizado (Pt-
TiO2H); en este caso, el comportamiento se puede explicar teniendo en cuenta que estos 
materiales contienen únicamente la fase Anatasa del TiO2, donde el Pt se fotodeposita de 
forma más homogénea actuando como colector de electrones inhibiendo la recombinación 
de las cargas fotogeneradas (e- y h+), adicionalmente el platino permite una mejor absorción 
en la región visible del espectro electromagnético (sección 3.1.4. Figura 19), permitiendo 
aprovechar una mayor radiación en el proceso. Las anteriores características obtenidas a 
partir de la platinización beneficiaron en gran medida la fotodregradación de la anilina en 
estudio. 
 
Por otra parte, en la serie de fotocatalizadores de TiO2 preparados por la metodología sol-
gel no se observa una diferencia muy marcada en la efectividad de los materiales debido a 
las modificaciones del TiO2, encontrándose que para el tratamiento la anilina “El Indio” el 
mejor fotocatalizador fue el TiO2S-G sin modificar.  
   
ANILINA “EL SOL” 
 
En función de evaluar el comportamiento de los fotocatalizadores en la degradación de la 
anilina “El Sol”, se llevaron a cabo reacciones fotocatalíticas usando los diferentes 
fotocatalizadores sintetizados. Los espectros UV-Vis del seguimiento fotocatalítico de la 
anilina El Sol no se muestran en aras de la brevedad, para esta anilina se calculó también 
la relación C/ Co y Velocidad de degradación, observando resultados similares a los 
obtenidos con la anilina “El Indio”. La mayor efectividad en la degradación de las anilinas 
se obtuvo usando los materiales Hidrotermales, y con el fotocatalizador Pt-TiO2 H, con el 
cual se alcanzó un porcentaje de degradación del 100% con una velocidad de degradación 
de 7,03 X10-3 y 6,51 X10-3 mg de la anilina L-1s-1 para la anilina “El Indio” y “El Sol”, 
respectivamente (Figura 31). 
67 
 
 
Figura 31 Velocidad de degradación de las anilinas comerciales usando los fotocatalizadores 
sintetizados por el método Hidrotermal 
 
La alta efectividad observada con los materiales Pt-TiO2H en el tratamiento de las dos 
matrices de soluciones de anilinas, es efecto directo de los parámetros de síntesis utilizados 
así: 1). Estos materiales presentan solamente la fase Anatasa de TiO2; que se considera la 
más activa en procesos fotocatalíticos; 2). Menor valor de ancho de banda debido a la 
presencia de Pt. 3). Mayor absorción en la región visible del espectro electromagnético. 4). 
Según lo reportado por Lara y colaboradores [75] los materiales preparados por el método 
hidrotermal presentan una mayor exposición de la cara (101) de la Anatasa, lo que favorece 
su geometría y las propiedades fotoelectrónicas. 
 
Finalmente, se llevaron a cabo pruebas con la anilina comercial el Sol para para evaluar la 
estabilidad y tiempo de vida útil del fotocatalizador Pt-TiO2H; para ello se llevaron a cabo 
tres ciclos de reacción fotocatalítica bajo las mismas condiciones de reacción explicadas en 
la sección 2.3; para estas pruebas de reciclo se empleó el fotocatalizador recuperado por 
filtración y posteriormente sometido a secado a 110°C por 12 horas. Los resultados 
obtenidos se muestran en la Figura 32. 
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Figura 32. Relación C/Co de los Reciclos realizados con el fotocatalizador Pt-TiO2H en la 
degradación de la anilina “El Sol”. 
 
Como se observa en la Figura 32 el fotocatalizador analizado presenta una disminución de 
su actividad fotocatalítica después de los diferentes ciclos de degradación de la anilina 
comercial el Sol, esto se debe a la posible obstrucción causada por las especies adsorbidas 
en la superficie del fotocatalizador. Así, se observó que al finalizar que al finalizar el tercer 
ciclo de reutilización el material fotocatalítico continúa siendo activo (Figura 33), aunque 
menos efectivo alcanzando un porcentaje de degradación de la anilina “El Sol” del 88.83%, 
comparado con el 100% observado en el primer ciclo de fotoreacción. 
 
 
Figura 33. Seguimiento de la degradación fotocatalítica de la anilina” El Sol”, luego del tercer 
reciclo del fotocatalizador Pt-TiO2H. 
 
0 20 40 60 80 100 120
0,0
0,2
0,4
0,6
0,8
1,0
C
/C
o
Tiempo (min)
 Reciclo1
 Reciclo2
 Reciclo3
 
 
0 min 2 min 5 min 10min 15min 30min 45min 60min 120min 90 min 
69 
 
3.2.2. Tratamiento fotocatalítico de efluentes coloreados 
 
En esta etapa de la investigación se estudió la efectividad de los materiales sintetizados en 
el tratamiento fotocatalítico de aguas residuales derivadas de los procesos de tinción de 
lanas y fibras en empresas de artesanías en el municipio de Nobsa-Boyacá. Las muestras 
de los efluentes líquidos coloreados se tomaron en la zona de estudio, de forma directa, a 
través de un muestreo compuesto por varios procesos de tinción previos. Las muestras 
fueron recogidas directamente sin ningún tratamiento previo, a la salida del tanque de 
tinción. En la Figura 34 se muestran algunas imágenes donde se puede observar la 
apariencia de muestras de aguas residuales tomadas para el estudio. 
 
      
Figura 34. Muestras de aguas residuales derivadas de los procesos de tinción de lanas y fibras. 
 
Teniendo en cuenta que el fotocatalizador Pt-TiO2H presentó el mejor desempeño en el 
tratamiento de soluciones de anilinas comerciales preparadas en el laboratorio, este 
material se seleccionó para esta etapa de trabajo y como material de referencia se usó el 
TiO2 comercial. La evolución de la reacción fotocatalítica se siguió por espectrofotometría 
UV-Vis y los espectros obtenidos se muestran en la Figura 35. Si bien se realizaron ensayos 
fotocatalíticos con diferentes muestras colectadas a lo largo de diferentes meses durante el 
año 2018, en aras de brevedad y mejor comprensión en el presente documento, en las 
figuras solo se incluyen de forma demostrativa los espectros de dos de las muestras 
tratadas, las demás muestras hacen parte de los resultados cuyo promedio se presenta 
más adelante.   
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En la Figura 35 se observa la evolución de la degradación del color presente en dos 
muestras de aguas residuales. Una observación cualitativa de los espectros permite inferir 
que las muestras tratadas tienen diferente composición, así, la muestra 1 presenta la mayor 
banda de absorción a una longitud de onda de 555 nm; en el caso de la muestra 2, la banda 
de mayor absorción se encuentra localizada en 423 nm. También se hace evidente que en 
los ensayos fotocatalíticos con las muestras de aguas residuales, la efectividad en la 
degradación de colorantes es mucho menor comparada con la observada en las muestras 
de las anilinas comerciales preparadas en el laboratorio. Este comportamiento se debe a la 
presencia de otros contaminantes en las muestras reales, los cuales compiten por los 
radicales •OH, durante el proceso fotocatalítico, esto hace que el tratamiento sea menos 
efectivo. Este es en realidad el reto de la presente investigación y en general en el estudio 
de alternativas de remediación ambiental, el encontrar un tratamiento que pueda ser 
efectivo cuando se tratan matrices de muestras reales y complejas que están compuestas 
por diferentes contaminantes. 
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Figura 35. Espectros UV-Vis obtenidos durante el tratamiento Fotocatalitico de muestras de aguas 
residuales provenientes de la industria de artesanías en Nobsa-Boyacá, usando los 
fotocatalizadores a). TiO2C y b). Pt-TiO2H. 
 
En general, se observó que el tratamiento fotocatalítico llevó a la disminución de la 
concentración de las anilinas en las muestras de aguas residuales, los valores de 
concentración de anilina se redujeron en promedio hasta un 27,75 y 51,53% usando los 
fotocatalizadores TiO2C y Pt-TiO2H, respectivamente. Con una desviación estándar en los 
datos de 0,76 y un coeficiente de variación (CV) del 0,5% de acuerdo a las reacciones que 
se llevaron a cabo por duplicado, como se indicó en la sección experimental. 
 
En la Figura 36 se evidencia el alto contenido inicial de COT en las muestras de aguas 
residuales provenientes de la tinción de fibras y lanas en el municipio de Nobsa- Boyacá, 
teniendo en cuenta la norma 2115 del Ministerio de Medio Ambiente y Desarrollo 
Sostenible, estas muestras no cumplen con el valor permisible del parámetro de COT, lo 
que evidencia las implicaciones medioambientales y legales que estarían poniendo en 
riesgo la estabilidad económica de los pequeños productores de artesanías del 
departamento de Boyacá. 
 
A través del seguimiento de las reacciones por TOC se observa que hay una disminución 
importante de la cantidad de COT en función del tiempo de reacción por efecto del 
tratamiento fotocatalítico, confirmando de esta manera la efectividad de la fotocatálisis en 
la recuperación de aguas residuales industriales. 
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Figura 36 Seguimiento de COT en función del tiempo durante el tratamiento Fotocatalítico de 
muestras de aguas residuales provenientes de la industria de artesanías en Nobsa-Boyacá, 
usando el fotocatalizador a). Pt-TiO2H. 
 
La norma del Ministerio de Medio Ambiente y Desarrollo Sostenible, establece en la 
resolución 0631 del 17 de marzo de 2015, algunos parámetros adicionales para aguas 
residuales provenientes de procesos de industriales o manufactura, estos parámetros son: 
entre otros, alcalinidad, pH y cloruros; en función de determinar el efecto del tratamiento 
fotocatalítico sobre estos parámetros, las muestras de aguas residuales se sometieron a un 
análisis físicoquímico antes y después del tratamiento usando los fotocatalizadores TiO2C y 
Pt-TiO2H. Los resultados obtenidos se presentan en la Tabla 7.  
 
Como se observa en esta tabla, los valores de alcalinidad en las muestras de aguas 
residuales están representados principalmente por especies CaCO3 y HCO3, este valor 
disminuye después del tratamiento fotocatalítico, esto se debe a la potencial adsorción de 
estos iones en la superficie del fotocatalizador durante el tratamiento.  
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Tabla 8. Resultados análisis fisicoquímicos de aguas residuales de la industria de lanas y 
fibras, antes y después de los tratamientos fotocatalíticos 
 
Muestra Fotocatalizador 
Etapa del 
proceso 
pH 
Alcalinidad 
(mg 
CaCO3/L) 
Cl− 
(mg/L) 
M1 
TiO2C 
Antes 4,25 89,00 50,32 
Después 4,24 70,02 50,35 
Pt-TiO2H 
Antes 4,25 74,04 49,54 
Después 4,25 63,06 49,55 
FOTÓLISIS 
Antes 4,20 78,08 50,20 
Después 4,20 78,09 50,20 
M2 
TiO2C 
Antes 5,43 70,07 30,35 
Después 5,47 28,02 30,36 
Pt-TiO2H 
Antes 5,78 63,06 30,36 
Después 5,75 45,54 30,34 
FOTÓLISIS 
Antes 5,10 70,10 30,35 
Después 5,10 70,08 30,35 
 
En la Tabla 8 se observa que el pH de las muestras aumenta después de la fotólisis y/o del 
tratamiento fotocatalítico; lo que se puede explicar debido a la formación de los 
subproductos procedentes de la oxidación de proteínas durante la inactivación de 
microorganismos. Respecto a las concentraciones de Cl- se observan ligeras 
modificaciones, estas se podrían atribuir a las concentraciones de cloro presentes en los 
catalizadores, las cuales no exceden el 0,02%. 
 
Al comparar los resultados obtenidos con la norma del ministerio de Medio Ambiente y 
Desarrollo Sostenible, resolución 0631 del 17 marzo de 2015, se puede decir que los 
resultados de los diferentes parámetros no cumplen. Cabe resaltar que esta norma no se 
encuentra límites para el parámetro de color real, reportándose como análisis y reporte. 
 
Teniendo en cuenta que las muestras de aguas residuales también contienen una carga 
microbiana importante, en la presente investigación se realizaron análisis microbiológicos 
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de los efluentes antes y después del tratamiento fotocatalítico, estos análisis 
microbiológicos permitieron detectar la presencia de bacterias coliformes (Figura 37) y fue 
posible establecer que el tratamiento fotocatalítico, permite eliminar de forma eficiente 
grandes cantidades de colonias de estas bacterias. Los resultados obtenidos se muestran 
en la Figura 38, donde se evidencia la gran disminución de las UFC de coliformes después 
del tratamiento de las muestras usando los fotocatalizadores evaluados y un tiempo total 
de reacción de 5 horas.  
 
                       
Figura 37. Colonias de E coli (azul violeta) y Coliformes totales (rosada) (a) antes y (b) después de 
5 horas de tratamiento fotocatalítico con Pt-TiO2H a 30 W/m2; los análisis se realizaron con un 
factor de dilución X10-1. 
 
 
Figura 38. UFC de microorganismos presentes en 100 mL de agua residual tratada. 
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Similar a lo observado en la degradación de anilinas, para el caso de la eliminación 
microbiana se encontró también que el catalizador Pt-TiO2H es más efectivo que el material 
de referencia. El efecto bactericida de los fotocatalizadores puede explicarse teniendo en 
cuenta los aportes de  diferentes autores [1,93], quienes han indicado que las 
especies •OH, O2-•,y H2O2, y su combinación tienen un efecto letal sobre los 
microorganismos. La acción concomitante de las entidades oxidantes generadas sobre la 
superficie del TiO2 y el ataque directo de los fotones a las bacterias, inactivan los 
mecanismos de autoreparación de las células y conduce a un bloqueo de la replicación, de 
esta manera, las bacterias son más susceptibles a ser eliminadas a través del tratamiento 
fotocatalítico [95]. 
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4. CONCLUSIONES. 
 
A través del control de los parámetros de síntesis es posible modular las propiedades 
físicoquímicas de los fotocatalizadores basados en TiO2; así, el método de síntesis y la 
modificación superficial de este óxido permitieron obtener en la presente investigación 
materiales con características óptimizadas. 
 
Se encontró que en los métodos de preparación empleados para la obtención del TiO2 se 
utilizaron condiciones experimentales viables de ser aplicadas a gran escala, en especial 
para el caso del método hidrotermal donde se obtuvo un alto rendimiento en producto final 
cercano al 75% comparado con la metodología Sol-gel donde se logró un rendimiento del 
35%.  
 
Los tratamientos de fluorización y platinización, permiten modificar las propiedades 
fisicoquímicas del TiO2 tales como área superficial y propiedades ópticas, permitiendo una 
mayor absorción en la región visible del espectro electromagnético. 
 
La adición de Flúor en los materiales de la serie sol-gel, tiene un efecto protector sobre la 
superficie del TiO2 sintetizado por la metodología sol-gel, favoreciendo la formación de la 
fase cristalina Anatasa; de igual manera llevó a un aumento significativo el área superficial, 
la cual es óptimo para favorecer una fotodeposición más homogénea de Pt sobre la 
superficie del TiO2. 
 
La caracterización de los materiales muestra algunos cambios en la superficie específica 
de los mismos, también hay una ligera reducción del band-gap del TiO2 después de los 
tratamientos. 
 
Los métodos de síntesis Sol-gel e Hidrotermal, brindan la posibilidad de obtención de un 
material altamente fotoactivos en los procesos de degradación de anilinas comerciales, 
debido a la influencia en la composición de fases, características ópticas y morfológicas.  
 
Basándose en los fenómenos químicos observados por los materiales Hidrotermales y en 
las referencias sobre el tema, se atribuyen las propiedades de estos materiales a la 
presencia de una única fase cristalina Anatasa, la cual fue confirmada por los análisis de 
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DRX y TEM, y a la presencia del ion flúor el cual juega un papel fundamental en el 
crecimiento preferencial de la Anatasa.  
 
El mejor fotocatalizador en la degradación de las anilinas comerciales fue el material basado 
en TiO2 sintetizado por el método Hidrotermal con posterior adición de Platino (Pt-TiO2H), 
esto se atribuye principalmente a la presencia de platino en su superficie, también a la gran 
absorción en la región visible del espectro electromagnético que presenta este material. Se 
puede decir que la adicción de flúor proveniente del proceso de síntesis y la adición de 
platino, permite optimizar la actividad fotocatalítica lográndose un 98% de degradación de 
los colorantes en un tiempo de 45 minutos y una eliminación total en 120 minutos, bajo las 
condiciones de reacción, empleadas en el presente trabajo las cuales estuvieron 
representadas por 30 W/m2 como intensidad de luz y 1g/L de fotocatalizador por litro de 
solución. 
 
El tratamiento fotocatalítico de las aguas residuales provenientes de las empresas de 
tinción de lanas y fibras, permitió un porcentaje de degradación de las muestras del 27,75 
y 51,53 usando los fotocatalizadores TiO2C y Pt-TiO2H, respectivamente. La leve 
disminución de estos porcentajes respecto a las soluciones de colorantes comerciales 
preparadas en el laboratorio, se atribuye a la presencia de microorganismos y otros 
contaminantes en las aguas residuales, lo que genera una competencia entre las moléculas 
de contaminantes, por los sitios activos y por los radicales •OH, los cuales son responsables 
del proceso de degradación de las especies contaminantes, haciendo que el tratamiento 
fotocatalítico sea menos eficiente en matrices de muestras de composición compleja. 
 
Los resultados de la determinación de Carbono Orgánico Total, evidencian una disminución 
de la cantidad de COT, confirmando de esta manera la posible mineralización de los 
compuestos orgánicos. En las muestras de anilinas comerciales se obtuvo una 
concentración de COT de 1.0 mg/L, y con las muestras residuales provenientes del proceso 
de tinción se alcanzó 1.25 g/L; comparando estos resultados con la norma 2115 del 
Ministerio de Medio Ambiente y Desarrollo Sostenible, los resultados de las muestras 
residuales provenientes del proceso de tinción no se encuentran dentro de los valores 
permisibles, aunque si hay una disminución muy significativa de la carga contaminante. 
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Fue posible determinar que el tratamiento fotocatalítico es eficiente para la degradación de 
colorantes y que permite también un efecto bactericida para eliminación de 
microorganismos coliformes totales presentes en muestras de aguas residuales 
provenientes del proceso de tinción de lanas y fibras. 
 
Los resultados obtenidos permitieron corroborar que la fotocatálisis es una tecnología de 
remediación ambiental no selectiva, es decir que permite el tratamiento simultáneo de 
matrices de muestras compuestas por diferentes tipos de contaminantes orgánicos, para el 
caso específico de esta investigación los colorantes y a la vez la eliminación de 
microorganismos. 
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6. RECOMENDACIONES. 
 
A partir de la realización del presente trabajo de investigación fue posible establecer que a 
futuro es necesario abordar nuevas temáticas derivadas de los resultados preliminares 
reportados en este documento, por ello a continuación se incluyen algunas 
recomendaciones para trabajos de investigación posteriores. 
 
Se recomienda hacer un estudio del porcentaje de Flúor óptimo para las diferentes series 
de materiales, teniendo en cuenta que al adicionar una mayor cantidad de iones Fluoruro 
disminuye el área superficial de los materiales fotocatalíticos. 
 
Teniendo en cuenta los resultados observados, es recomendable abordar estudios por FT-
IR a fin de establecer el mecanismo de adsorción de los colorantes evaluados, para 
establecer el comportamiento de estos sustratos durante el tratamiento fotocatalítico 
empleando catalizadores modificados por adición de metales nobles. 
 
Observando las propiedades físico-químicas presentadas por los materiales, se 
recomienda realizar un estudio de la eficiencia fotocatalítica de estos en el tratamiento de 
otras matrices de muestras de aguas contaminadas. 
 
En general, en el presente trabajo se encontró que los materiales sintetizados resultan 
efectivos en la degradación de los residuos coloreados provenientes de la tinción lanas y 
fibras, pero resulta interesante realizar un estudio más completo para conocer otros 
contaminantes presentes en las muestras y, de esta manera establecer el mecanismo de 
degradación al usar otro tipo de material fotocatalítico que resulte con mayor efectividad en 
el tratamiento de las aguas residuales. 
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